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ПРЕДИСЛОВИЕ 





Титриметрический и гравиметрический анализ являются самыми ра. 
пространенными видами авализа Несмотря на бурное развитие физи 
ко химических методов титриметрия н гравиметрия не утратили своего 
ведущего положения в техиическом апатизе Эти виды анализа отт 
чаются простотой выполнення и не требуюг никаких специальных до 
рогостоящих приборов м оборудования Они могут выполияться при 
патичин в лабораториях самого обычного оборудования Нскотороз 
увеличение затрат времени и труда на определение вполие оправдыва 
стся точностью и надежностью потученных результатов Сокращение 
затрат времени на выполнение определения зависит от трудовых на 
выков работающего и выбора методики определелия Весм известное 
учебное определенне сульфат нона осаждением поном бария обычно 
длится два дня 13 за медленного роста кристаллов осадка сульфата 
бария Однако это же определение можно выполнить за 4 ч, ускориз 
рост кристаллов пагреванием 

Предлагаемый справочлик содержит рабочне методики (у ногне из 
ивостранлой литературы, рапее нс публиковавшиеся в советской иеча 
тн) титриметрических и гравимстрических определений элементов в 
растворах, рсактнвах, в природных и производственных Матерна тах хи- 
чической и металлургической промышленности Методики описаны 
достаточно подробно, что позволяет выполнять определения без особых 
затруднений Выбор методик предоставляется сазому химику аналяти 
ку в зависимости от требований, предъявляемых к точиости анализа 
и от наличия реактивов и приборов в лаборатории Приведены уравне 
нля реакций, па которых основано определечие титры стандартных 
растворов по определяемым веществам н факторы пересчета гравимет 
рического анализа 

Книга является логическим продолжением сиравочинка «Фотомет 
рический н комплексометрический анализ в металтургии», вышедшего в 
издательстве «Металлургия» в 1984 г 

Автор выражает сердечную благодарность рецеизецтам кандидатам 
химических лак М С Дымовой н Р Д Малининой за ценные указа 
ння по улучшению справочника и О И Поляковой за техническую по- 
мощь в подготовке рукописи к печати 


Часть 
1 
=== ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ 


Глава 1 ОКИСЛИТЕЛЬНО- 
ВОССТАНОВИТЕЛЬНЫЕ МЕТОДЫ 
{РЕДОКС-МЕТОДЫ) 


АЗОТ (СОЕДИНЕНИЯ АЗОТА) 


Соедипения азота определяют броматометрически  (гидроксиламин 
КНОН гидразии М№Н.),  перманганатометрически  (гидроксиламин 


МН:ОН нитриты МОУ), иодометрически (нитриты МОУ], ванадометри- 


чески (гидразин №Н4), дихроматометрически (нитраты МОТ) Нит- 
ридный ити карболитридный азот в сплавах определяют в виде аммн 
ака восставовлением и отгонкой его после растворения павески в кис 
лотах В органических веществах азот определяют по Къельдаляю нли 
по Дюма микрометодом 





Определение гидразина 


Бромато метрический метод 
Реакция протекает но уравнению 
З\Н.: -- 2НВгОз — 2НВг ++З\-Р6Н2О 


Присутствующий гидроксиламии титруется совместно с гидразином 

Ход анализа | Доводят в анализируемом растворе концелтрацию 
НЯ до 20% Добавляют к нему несколько капель 005 % ного раство 
ра индигокармина и титруют синий раствор 0,1 н раствором бромага 
калия КВГО. до обесциечивання 1 мл раствора КВгО, соответствует 
8,01 мг гидразниа 

2 Примерпо ОТ н раствор гидразина разбавляют 40 мл воды, всы 
нают 03 г измельченного в порошок мотибдата натрия (катализатор), 
добавляют 10 мл 25 % ной Н-РО/ и нагревают до 60 -80°С При этом 
раствор становнтся синим {темно синим} Титруют 0,1 н раствором 
бромата калия КВГО. до ослабления окрашивания (это наступает при 
мерно за 02 мл до конца титрования} Дачее титруют ло обесцвени 
ваиия выжидая 30—40 с после добавления ках дой капли раствора 
бромата 

Присутствие других свободных мннеральных кислот мешает опре 
делению 

3 К раствору гвдразина добавляют избыток 91 н раствора брома 
та калия КВгО. и копцептрированную сотяную кислотх до кониентра 
ции НС -20% Оставляют на 15 мин в закрытой колбе добавляют 
2—3 г подида калия КГ и титруют вылеливитийся вод 91 н раствором 
тносучьфата натрия Ма›5О, сначала до исчезновения коричневого ок 
ташнвания, затем добавляют 1 мл 05 % ного раствора крахмала и д 
титровывают сниий раствор до обесивечивания 


Ванадатометрический метод 


Ход анализа Растворяют 02—03 г сульфата гидразина в колбе для 
титрования в неболылом объеме золы, добавляют 300—500 чт 01 н 
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раствора вападата аммония, нагревают раствор до 60—80°С, переме- 
шивая раствор до прскрашения выделения пузырьков азота 
Протекает реакция 


мн, 4%; 12Ит = 4У0’*-- м, + 8Н,О 


После охлаждения добавляют к раствору 3—5 капель 0,2 % ного 
раствора фенилантраниловой кислоты и тнтруют избыток раствора ва 
издата аммония 01| н раствором соли Мора до псчезновення вишнев” 
краспого окрашивания 1 мл 91 в раствора ванадага аммония соот- 
ветствуст 3,253 мг сульфата гидразниа 


Определение гидроксиламина 


Бромато нетрический метод 


Проводят окисление до азотной кислоты Реакция протекает по урав- 
нению 


КН2ОН —- ИВГОз = НВЕ- НО = НО; 


Бромат добавляют в избытке н затем определяют его избыто‹ 
иодометрически или арсеномсетрически 

Ход анализа Отбирают 25,0 мл примерно 01 п. раствора гндрок 
силамина, добавляют 50 мл 6 н раствора НС и 35.0—40.0 мт 0.1 я 
раствора бромата калня КВгГОз Быстро закрывают колбу пробкой 
Через 15 мин колбу охлаждают до 16 °С и добавляют в нес из бюретки 
точно отмеренное избыточное количество 61 ч, раствора арсенита нат 
рня МаА$О, Добавляют несколько капель 09,1 % ного водного раствора 
индикатора ыстилового оранжевого и титруют избыток арсенита ОЕ н 
раствором бромата калия до обесцвечивания 


Перманганатометрический метод 


Определение основано на восстановлении ионов железа {ПТ} до нонов 
железа {ИП} и носледуюнием титровании их нерманганатом Уравиепие 
реакции 


2УНЬОН - 4Гез+ == 4Ее?- -|-М›О + 4Н+ -- НО 


Ход анализа Образец растворяют в 100 мл воды, поместив в кол- 
бу, через которую пропускается ток СО. Добавляют 30 мл насыщен- 
ного раствора железо аммонийпых квасцов и 10 мя б н раствора 
Н250.; затем раствор кипятят 5 мин После охлаждения разбавляют 
до 300 мл водой и титруют ОТ н раствором перманганата калия КМпО4 
до устойчнвого слабо розового окрашивания 1 мл 0,1} н раствора 
КМзО, соответствует 16 51 мг гадрокен замина 





Определение нитритов 


Перманганатометрический метод 


Тнтруют азотистую кислоту или ее соли Реакция протекает по урав 
нению 


5НМО» + ЭК Мио. + ЗН›ЗО, = К.$О, -- 2Мп$0; + ЗН2О + 5НКОЗ 


А09 анализа Раствовяют 2 г нитрата натрия в воле в мерной кол 
бе вместимостью 250 мя и разбавляют до метки Отбирают из бюретхн 
в стакан 39.0 мл 01] н раствора перманганата калия добавляют 20 мл 
горячей Н,$0. {1 9}, пипеткой 250 мл приготовзенного раствора них 
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рита натрня и перемешивают несколько сскуид Добавтяют 10,0 мл 
0,1] н раствора шавелевой киеноты (до обесцвечиванптя раствора) Затем 
тнтруют избыток щавелевой кислоты 0,1 п раствором перманганата до 
появления устойчивого розового окрашивания Учнитывают весь объем 
раствора лермаиганата 1 мл 0, н раствора КМиО; соответствует 
46 00 мг ХО› или 6900 мг МаХО: 


Нодо метрический метод 


Ход аназиза К раствору, содержащему 40—200 мг нитрита, добавля 
ют избыток 200—500 мл ОГ н раствора бромата калия н 5 мл коп 
центрированной НС Колбу закрывают пробкой на 2—3 мин, изредка 
взбалтывая Прибавчяют 1—2 г нодида калия К] и титруют выделив 
шийся нод ОЁ н раствором тносульфата натрия (в коние с добавле 
писм раствора крахмала) до псмезиовения сипего окрашивания 


Определение нитратов 


Нитрат восстанавливают раствором соли железа (П) до оксида азота 
{П)} ин затем избыток железа (ШП) тытруют раствором дихромата ка 
лия Проводят также определения по методу Клельдаля 


Дихрочатометрический метод 


Ход анализа 1 Готовят к конической колбе вместимостью 250 мл проб 
ку с двумя отверстнячи В одно из них вставляют небольшую капель 
ницу (палетку с резиновой грушей) вместимостью —3 мл Пниетку за 
полняют 1% вым раствором молибдата аммония Нажатием па иаиет 
ку вводят раствор молибдата в колбу (катализатор) В другое отверстие 
пробки вставляют согнутую стсклянную трубку (в виде буквы П), на 
ружный конец которой погружают в раствор бнкарбоната натрия 
МаНСО. для предохранения растзора от паров кислот нъ воздуха во 
время кипячепия и во избежание засасывания воздуха во время ох 
лаждения колбы с раствором 

Помещают в колбу 0,1 —0,2 г анализируемого нитрата, добавляют 
25,0—500 мл 02 п раствора соли железа (Ш) (ГеЗО. 7НО) в!н 
растворе Н»$О. Раствор соли железа (П) вводят в избытке не менее 
50% Добавляют 70 мл 12 н раствора НС! Осгорожпо малыми пор 
пиямн вводяг 3—4 г бикарбоната натрия для вытеснения воздуха из 
колбы и тут же закрывают колбу пробкой, копец стеклянной трубки 
спускают в колбу (стакаи) с суспензисй 50 г бикарбоната натрия в 
100 мл волы Раствор в колбе осторожно нагревают и дают ему кинеть 
3 мни Добавляют из пипетки несколько капель раствора катализатора 
и пролотжают книячение еще несколько минут {-10} Охлаждают 
кояб, погружением п холодную воду, пе вышимая трубки из раствора 
бикарбопата 

После полного охлаждения добавляют к раствору по 35 мл 6 1 
раствора ацетата аммопия на каждые 50 мл апатизируемого раствора 
и 3—5 мл концентрироваяной Н.РО. Добазлепие ацетата аммония 
спижает кяслотность раствора до 1-2 н Полученный раствор объемом 
100—150 мл медленно титруют 0,1] н раствором дяхромата качия пр: 
базнв 6—8 капель 1% ного раствора дифеналамила ити дифенилбеи 
зидина в коицентрированной Н25$О. Титр раствора железа (П) усга 
навчивают по павсске х ч нитрата калия КМОз Окислители хлорать, 
броматы иодаты мешают определено 

2 Для определения малых количеств нигратов отбирают 250 мл 
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* 
анализируемого раствора, содержащего —50 мг нитрата, в коннческую 
колбу вместимостью 250 ыт Добавляют 25,0 мл 0,2 н раствора соли 
железа (П) (растворяют 55 г сульфата железа Рё$О. 7Н.О в 100 мт 
воды с добавлением одной капли 50 % ной 250. После растворения 
соли разбавляют раствор 50 % ной Н.5О. до [лв мерной колбе} 25 мл 
концентрированной Н250, и песколько бусинок Осторожно кипятят ра 
створ в течение 3 мии, при этом раствор из корнанево фиолетового ок 
рашивается в чисто желтый цвет После охлаждегия плод струей воды 
прибавляют 3—5 мл концентрированной НзРОз, 30 мт воды и снова 
охлаждают смесь до чуть теплого состояния Добавляют две капли 
0,025 М раствора ферронна (нидикатор) н тнтруют 01 (005) н рас 
твором днхромата калия до перехода корнучевой окраски в сине зе 
леную Паратчельно проводят холостой олыт Индикатор (ферронь, 
0025 М раствор) готовят растворенлем 1,485 г о фенантролина н 
0695 г сх ъфата железа еб О, 71:0 в 100 мл воды в мерной колб“ 
Титрованне можио проводить 00! н раствором дихромата 


Метод Кзельдаля 


Основан на восстапоплении питрата до аммиака 

Ход внализа 1 Кислый анатлизирусмый раствор помещают в кол 
бу Къельдаля добавляют к нему 5 г восегановте пюго железа и 19 мт 
Н,50; (1 2} От рытую колбу нагревают до кииения И вылерживаюг 
при слабом кипении 20 мини После охлажлентья лобавчяют 100 мт во 
ды спускают несколько бусниок, подсосдиняют котб\ Къетьдаля 4 к 
апиаратх лая опонки аммнака (рис 1) Через хапельчую воронку 5 
вводят в нее 50 мт 2и растпора гидроксида ватрия В з016\ приемичи 
1 вводят точно отмерениое количество 9] н раствора ИСРиш И.$0, 





Рис 1 Схема установки для отгозки аммиака 


}— коническаи колба присмник 2— холодильник 3 — брыз 
гоулавтив пезь, 4-- колбз Къельдачя 5 -— кзисчьная во 
ронка о — парообразоватсль 


Колбу Къельдаля нагревают на стабом огие при закрытой пробке в 
течение 30 мин Пон этом аммнак отгоняется в колбу приемник 1 
После охлажденяя тнтруют избыток раствора кислоты 0] н растворо“т 
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гидроксида натрия с индикатором метиловым красным или метиловым 
оранжевым 1“т 0,1 и раствора кислоты соотестствует 6,201 г МОз 

2 К 100 мл слабо щелочного или нейтральяого раствора питрата 
добавляют 2 г сплава Деварда (50 % меди, 45 % алюминия и 5 % ции 
ка) Подсоелиняют колбу к перегонному аппарату (см рис 1) Через 
капетьную воронку 5 добавляют 50 мл 2 н раствора гидроксида нат 
рия и слабо кипятят содержимое колбы в течение | ч Достиллят соби 
рают в колбу прнемник Г н далее ведут определение как опнсало вц 1 


Определение нитридного азота 


Определястся в черных или цветиых металлах и сплазах Прн раство 
реиин навсски в кислоте нитридный азот восстанавливастся атомарным 
водородом с образованием аммнака (М№Н;), а затем аммонийных солей 
После нейтрализации кислоты из щелочного раствора отгоняют аммиак 
и поглощают его стандартным раствором кислоты 


Определение в жаропрочных сплавах 


Ход анализа | Помещают 0,5—1,0 г сплава в колбу для растворения 
(рис 2) добавтяют 25 мл Н›5О. (1 4) Колбу закрывают пробкой с 
ловушкой, заполненной той же кислотой, и нагревают до раствореичя 
сплава Если выпадают соли, то добавяют немного воды Растворение 
образца (до 1 г) легированной стали можно проводить в 50 мл кон 

нентрироваиной НС! прн нагревании с по 


следующим добавлением по каплям 20 мл 

30 % ного пероксида водорода а затем 2 г 

надсернокислого калия К252О; ло полного 
разложения 

Когда основная масса навески раство 

р рится, из колбы вывимают пробку с ловуш 

| кой и раствор из лову иен переводят в пере 

Е гониую ко76бх В колбу с остатком навески 

добавляют 20—25 мл концеитрированиой 

Н.РО. 19 мл  кониентрированной [150; 

3 г надеернокие лого калия 2 г сульфата 

калия К.5О. и проволят далее мокрое 

сплазвлевие содержимое колбы чагревают и 

выпаривают до появления паров серной 

кислоты После охдаждения выпавише соли 

растворяют в малом объеме воды ирн 

нагревании раствор переводят через ворон 

Рис › Козбе в човуникой ку с краном в перегонную колбу для отгон 

для раллореиия проб при Ки аммнака (см рис 1) Вводят в ту же 

определе тии азота ко76» 75 мт 40 % ного раствора гидроксида 

патрыя осадок с воронки смыватт водой и 

закрывают кран Включают парообразователь н проводят отгоику амми 

ака с водяным паром в коябу приемник, в которую предварительно по 

мещают 200 мт ООЁ н раствора Н.5О. Отгонку проводят до получе 

ния 150 мл дистиллята Дистиллят титруют обратным методом 001 п 

раствором гидроксида натрия со смешанным индикатором до перехода 

красно фиолетовой окраски в зеленую Титр раствора кислоты устанав 

ливают по стандартном» образпу 


Раствор нндикатора 


Растворяют 0125 г метилового красного и 0,083 г мегиленового синего 
в 100 ут этанола 


2 Определение можио провести в апнарате для быстрого опредё- 
ления азота в сталях {рис 3} Из нарообразователя с погружным элгк 
тронагревателем / струя пара через резервную колбу 2 пост\ пает в 
колбу Къельдаля 8, где находится щелочной раствор нообы Аммнак 
отгоняется через холодильник 4 в стакан (или кочбу) приемник 5 
Заполнение колбы Къельдаля растворами производится через воронку 




















Рис 3 Аппарат для быстрого опрелелення азота в сточях 


1— электронагреватель 7 — резервизн колба 3-- колба Къесльдазя 4 — 
холодильник 2 — стакан (или колба) приемник 6 — воронка 


1} 


результате разряжения отсасываетея в резервную котбу / Прибор 
работакт автоматически Выпускается в ГДР 


Опредезение в ниобневых сплавах 


Ход инитиза Растворяют 1 г сплава прн нагревании в 10 мл концене 
рированной Н:50. с добавлением 2—3 г сульфата катия Растворение 
производят п конической колбе вместимостью 50 мт закрытой ворон 
кой Если растворение происходит плохо, добавляют по каплям кон 
центрированную илавиколую кислоту и 30 % ную Н:О, затем раствор 
упаривают до появления паров серной кислоты 

После полного растворення образца раствор переводят через ка 
печьную воронку в реакционную котбу 4 (рис 4) вместимостью 500— 





Рис 1 Установси дая оипеделзения азота 


1- промывные скаянки запо ииминяе коннентрироваи той сервой кислотой 


?- промирвная скс ака ес зой 9 - чек гричсская плитка 4 — дисигтяя 
пибвиния колон $ — О ИМИЛЬНАК &- ед для хлазчнвания аммиака 
я -тею]иака 


700 мт добавляют 70—100 мл 40% ного раствора гидроксида натрия 
В сосуд для поглошения и титровання 6 наливаюг 25—30 мл воды со 
сметаниым индикатором Через установьу пропускают воздух если 
жидкость в сосуде для титрования окрасится в зсленый цвет, что сви 
детельствуст о нпазичии аммначного азота в растворе гидроксила наг 
рия то из бюретки 7 добавляют ООЁЕ н раствор кислоты до понобре 
тения жидкостью фиолетовой окраски Через капельную воронку вти 
вают порциями по 5—10 мл испытуемый раствор в колбу и нагревают 
ве ла плитке 8 

По чере отгонки аммиака окраска индикатора меняется с фиоле 
товой на зеленую Титруют 0,01 н раствором кисптоты зеленый раствор 
до восстановления фиолетовой окраски Переготку закавчавают, если 
фиочетовая окраска сохраняется в течение 2—8 мии Титр раствора 


12 


Раствор индикатора 


Смешивают 10 мл 0.2 % ного этанольного раствора метилового красно- 
гони !0 мл 01% ного водного раствора метиленового голубого и раз 
бавляют водой до | л 


Определение азота в органических веществах 


Онределение элементного азота проводят методами Къельдаяя нли 
Дюма Определение по Къельдатю основано га разложении навески в 
концентрированной Н25О. при нагреванин с превращением азота в ам 
монийную соль Затем аммнак отгоняют в щелочной среде и титруют 
раствором кислоты По методу Къельдаля невозможно определение 
азота в нитрососдинениях нитрозосоединениях, азоксисоединеннях азо 
соединениях, гидразососдинениях так как при разложении этих соеди 
нений в ходе рсакцин кроме аммиака образуются свободный азот и ок- 
сиды азота Метод не позволяет определять азот, когда он находится 
В составе ароматического ядра (пиридин, хинолин} 

Для определения азота по методу Дюма срганическое вещество 
сжигают в присутствии окнслнтезя в токе инертного газа Количество 
освободившегося газообразного азота измеряют в нитрометре 


Метод Кзельдаля 


Ход анализа 1 Испытуемое вещество 05—5,0 г {в зависимости от со 
держания азота} помещают в колбу Къельдаля вместимостью 500 мл 
{рис 5 а) Добавляют в колбу 20 мт конпентрированной Н›$О\ и за- 





Рис 5 Прибор для определения азста пс Къельдатю 


е — колба Къельдаля б-- прибор для отгонки аммиака {!— пере 
гонная колба 2- каплсутавливатель 3 — холодильник 4 — колба 
ирнемник, 5 — капельная воро: ка 
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хрывают неплотно колбу стеклянной грушей с вытянутым заплавленным 
конном В качестве катализатора опускают в колбу одну каплю метал 
лической ртути {Пары ртути — сильвый яд' Наливать ртуть следует 
только в вытяжном шкафу хранить ртуть следует под водой в закрытом 
сосуде) 

Колбу укрепляют в слегка наклонном положении и в вытяжном 
шкафу слабо нагревают на малом пламени горели Нагрсвание ведут 
осторожно, избегая всиснивания Постепенно нламя увеличивают {по 
мере прекращения бурной реакцин) и в течепие 15 мин малыми пор 
ниями вводят в колбу 1$ г безводного сульфата калия Нагреванне 
продолжают 2—3 ч нока растпор не станет прозрачным и бесцветным 

После охлаждения жидкость осторожно нереливают в лперегоннуо 
колбу прибора для отгонкн аммнака (см рис 5,5} Козбу Къельдаля 
обмывают 3—4 раза водой порциями по 19-12 мл, одновременно об 
мывая и стеклянную пробку Промывные воды также медленно стива 
ют в перегонную колбу (возможно разогреваних и вскинание}. Пере 
гонпую колбу закрывают пробкой с канезльной вороикой 5 ин брызго 
улавливателем 2 В колбу приемник 4 назнваюг 1000--1500 мл ОГ н 
раствора Н$О. и добавляют 2—3 капли раствора индикатора метн 
чового оранжевого (нли метизового красного} В капсльную воронку 
$ наливают —88 мл 35 % ного раствора гнявоксида натрия Трубка 
воронки должна доходить почти до дна колбы н погружаться в жид 
кость, находящуюся в ко1бе Перед сборкой прибора в перегопную 
котбу опускают 3—4 гранулы цинка лтя равломерного кнаения и раз 
ложения азотистых сослинений сутьфата ртути, которые могут образо 
ваться во время отгонкн 


К содержимому колбы прибавляют также несколько капель 
1% ного раствора фенолфталевиа, соединяют прибор и нз капелыюй 
воронки прибавляют избыток раствора гидроксида натювя до тех пор, 
пока жидкость в котбе ие окраснтся в краспый цвет С раствором МаОЯ 
в колбу вводят 10 мт 4% ного раствора сх льфита натрия (ит 10 мз 
20 % ного раствора тносульфата натрия} для разрушеиня азотистых 
соедниений сульфата ртути Вследствие образоваия сульфида ртугз 
жидкость окрашивается в черный ивет 

Перегониую колбу нагревают сначата на слабом и 'амени загем 
изгрев уситиваот до 5 рного КИПЕНИЯ Вылделяющийся амчунаг с пара 
ми воды проходнт брызгоу лавливатель 2 (предсхраняющий приемияк 
от брызг щелочи} и кондененруяеь в холодильнике } стекает в кот 
бу приемник 4 где находится точно отмеренцое козичетво 0,] и ра 
створа #50. Отгопяют 109—150 мт дистиаята Ироверяют ноелед- 
нюю каплю днстнттята на красную так\\соз\ю бумажку, если бумаж 
ка ие синеет, отгонку прекращают 


Дистиллят титруют 01 н раствором гилроксила натрия с индика 
тором метиловым оранжевым до перехода роюрой окраски в орапже 
вую Е мл 9,1 н раствора кислоты соответстьует 1401 мг азота 

2 Для определения азота в амчино нитро н нциано соединениях 
растворяют в колбе павеску вещества в 15 м1 фенилеерной кнелоты 
при слабом нагревапин После охлаждения добавляют 1—2 г тиосуль- 
фата натрия для переведения ннтрофенола в амцнофенол После раз 
ложення навески добавляют еще 10 мт коннентрированной Н›5О.; и 
каплю металлической ртути в качестве каталянзатора Мелленно нагре 
вают почти до кипення и выдерживают при нагревания до нотной про 
зрачности раствора {—2—3 ч} После охлаждення в котбу осторожю 
добавляют 100 мл воды, затем 809 мл 6 н раствора гидроксида натрия 
подсоединяют колбу к аппарату дтя перегонки и проводят отгоику 
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аммнака и его определение как описановн | Пиридин и хинолин 
этим методом не определяются 


Раствор фенилсерной кистоты 


Растворяют 20 г нятиоксила фосфора Р.О; в 50 мл коннентрированной 
Н:50., а также 4 г фенола в нескольких миллилитрах концентрирован 
ной Н›5О, Растворы смешивают доволят кониентрированной Н25О.; до 
190 мл и снова перемешивают 


Рис 6 Прибор для микроопрелелсиия азота по методу 





Дюча 

} — прубла для подвода дноксида углероле 7 — кварце 
вая трубка для сожжения павсски $ и $-— элёктриче 
ские исчн $ -- мнкроазолеметр 


650°с 800°с  900-71000°2 





Метод Дюма 


Ход акализа. Определение проводят в установке для микроопределения 
азота {рис 6} Кварцевая трубка 2 нанолняется оксидом меди {П} и 
металлической медью в виде обрезков проволоки или фольги и соеди 
нястся с микроазотометром 5, содержащим 46 % ный раствор гидрок 
снда калня КОН, до самого верхнего крана В трубку дяя сожжения 
пропускают из баллона диоксид углерода СО, Диоксид должен быть 
чистым (без азота), это проверяют по полноте поглощения СО? в мик 
роазотометре 

Помещают 2—3 г анализируемого вещества в кварцевой лодочке в 
трубку для сжигания, которая уже предварительно заправлена слоем 
меди и оксида меди {П) Сверху назеску в лодочке засыпают порон 
ком оксида меди {П) Включают нечь, обогревающую часть трубки с 
оксидом меди (П), и открывают кран азотометра Печь 3 медленно 
продвигают в сторону лодочки с навеской, чтобы подочка постепенно 
полностью оказалась в печи Слой металлической меди в трубке служит 
для восстановления образовавшихся во время сжигания оксидов азота 
до свободного азота, часть трубки с медью нагревают в нечи до 650 °С 

По сожжении навески из трубки весь азот вытесняют дноксидом 
углерода в азотометр, что узнается но прекращенню увеличения объе 
ма в азотометре После охлаждения газа в азотометре измеряют тех - 
пературу и атмосферное давление в момент проводения оныта и объем 
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газа в азотометре В объем азота по азотометру вводят эмпирическую 
поправку на кажущееся увеличение объема встелствие смачивания сте 
нок узкой трубки 40% ным раствором КОН Объем азота приводят к 
нормальным условиям и вычисляют процентное содержание его в об- 
разце 1 мл азота при нормальных условиях весит 1,23 мг 


АЛЮМИНИИ 


Алюминий определяют броматометрически ями бромид броматным мето 
дом после осаждення 8 оксихинолином Иногда алюминий выделяют 
бензоатом аммония, а затем определяют броматометрически 


Определение А!3+ в растворе 


Броматометрический метод 


Осаждают ион А? + 8 оксихинолииом в присутствни ацетата аммония 
СН.СООМИ. Осадок оксината растворяют в 4 и растворе НС! и про 
водят реакцию бромнировавия раствором бромид бромата Реакция 
протскает ло уравнепию 


А! (СЬНоМО)3-|- бВга -- ЗН+ = А-- + ЗСНВгКОН -- 6Вг- 


Мешают Аз (10, Се (1\), РЬ (ЦП), Ме (П), Са (П}, № (5, 
би (ПЦ), Са (1), В (1), Ма {П), Со (1, РЗЭ н оксалат Контроль 
проводят но навеске чистого алюмипия 

Ход анализа В ацетатиом растворе К слабокисло у 
раствору объемом 100—200 мл, содержащечу —0,1 г А3+, прибавляют 
4 % ный уксуснокислый раствор 8 оксихинолина (примерно 15 мл на 
хаждые 50 мг 413+) Нагревают до кипения снимают с плитки н при 
размешивании добавляют по каплям 2 п раствор ацетата аммония до 
пачала образования осадка Раствор продолжают слабо нагревать до 
иерехода осадка из аморфного в кристаллический Затем медленно до 
бавляют еще по 25 мл 2 н раствора ацетата аммония на каждые 50 мг 
А!?+ и нагревают еще 10 мин на кипящей водяной банс Горячий рл 
створ фильтруют, осадок промывают свачала горязси а затем хозоднон 
водой до исчезибвспия окрашивания промывчых вод Фичьтрование 
проводят через стеклянный фильтруощнй тигель № 4 се отсасыванием 
Тигель с осадком помещают в стакан вместимостью 600 мт добавляют 
20 мл горячей ИС (1 4} и нагревают до растворения осадка Вынч 
мают тнгель из стакана и обмывают его водой над стакапом 

Для извлечения раствора из фильтровальнюй пластинки через ти 
гель пропускают немного горячей МС! (Т 9), применяя отсасываняе 
Раствор доводят водой до 400 мл, охлаждают н добавляют избыточ 
ОТ н (или Ти) раствора бромид бромата После перемешивания да 
ют постоять 30—60 с, добавляют 15 мл 204% ного раствора иодида 
калня КГ и титруют 0,1 п раствором тносульфата натрня, добавляя 
под конеп титровання | мл 05 % ного раствора крахмала | мл ОГ и 
раствора бромид бромата соответствуст 02698 м, атпоминия 

В тартратном растворе К раствору пробы добавляют 
2—3 г винной кислоты, чтобы избежать осаждения А1(ОН), аммиаком 
Добавляют 3—5 г хлорида аммония н нейтрализуют раствор аммиаком 
{1 1) до слабого запаха После нагревапия до 70°С добавляют по 
каплям 3% ный уксуснокислый раствор 8 оксихинолина для осаждения 
А13+, добавляют еще | мл аммнака и нагрсвакл 5 мни Избытка ач 
миака следует избегать Осадок отфильтровывают, промывают и датее 
ведут определение А!3+, как вп 1 
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Осажденне в присутствии винной кислоты дает копсталлический, 
легко фильтруемый осадок Необходимо соблюдать РМ осаждения 
(в границах от 4,5 до 95) Таким осаждением отделяют А!з+ от Ве’+ 
Мр?+, щелочноземельных металлов и малых количеств С4?- Возможно 
отделение от нонов тяжелых металлов, еслн оли закомплексованы циа 
нидом 


Определение алюминия в магниевых сплавах 


Бромид броматный метод 


Ход анализа Помещают 1,000 г сплава (при содержании >6% А! — 
О5г алри <24% А! —2 г) в стакап вместимостью 400 мт ин растворя 
ют павсску в 30 ма НС] (1 1) Обмывают стенки стакана и иродолжа 
ют пагревание до полного растворения стружки Раствор разбавляют 
200 мл воды и нейтрализуют концентрироваиным аммиаком до пояз 
ления мути, которую растворяют добавление по каплям НС (1 }) 
Добавляют 30 мл 20% гого раствора ацетата аммония и 60 мт 
5 % ного уксуснокислого раствора 8 окснхинолина для осаждения А!3- 
(и 7п?+) 

Раствор с осадком нагревают до 70°С и через 15 мнн фильтруют 
ла фильтр красная лента, промывают осадок горячей водой до потното 
удаления 8 оксихинолина (до получения бесиветных промывных вод} 
Осадок растворяют на фильтре в 50 мл горячей НС (1 1} и промы 
вают фнльтр горячей водой иссколько раз По охлаждении добавляют 
к раствору 2—3 капли 1% вого раствора индигокармина затем 0,5 в 
раствор бромит бромата до перехода окраски раствора из синей в 
желтую  Прибавляют спова 2-3 капти раствора индигокармнна, п, 
если желтая окраска раствора сохраняется добавляют избыток раство 
ра бромид бромата 1—2 мч Добавляют 10 мт 10% ного раствора 
нодида калня и закрывают кочбу пробкой Через 2—3 мии титруку вы 
детившийся под 0,1 и раствором тносутльфата натрия ло нсчезиовения 
синего окрашивания, добавтяя в конце титрования 3 мт 05% ного ра 
створа крахмала 1 мл 05 н раствора бромид бромата соответствует 
1,125 \и алюминия На цинк вводят поправку (после его определения), 
вычитая из результатов определения алюминия 363 цинка 


Растворы 


8 Окснихиннполин 5% ный уксуснокнстый Растворяют 
50 г 8 оксихинолина в 100 мл 70 % ной уксусной кислоты Раствор раз 
бавляют водой до [т 

Бромнид бромат 05 н Растворяют 14 г бромата калия 
КВГО,; н 50 г бромида катия КВе в воде Раствор фильтруют и раз 
бавляют водой до 1 л Титр раствора устанавливают по В] н раствору 
тносульфата патрия Отбтрают в колбу дчя титрования 20 мт воды, 
затем из микробюрстки 5,00 мз 05 и раствора бромид бромата, до 
бавляют 15 мл 10% вого раствора исдида катия, 20 мал НС (1 1 и 
закрывают колбу пробкой на несколько мннуг Раствор разбавляют до 
150 мл и титруют 0] н раствором тносульфата натрия, добавляя в кон 
це титрования 3 мл 0,5 % пого раствора крахмала 


БРОМ 


Свободный бром определяют нодометрически, бромиды (Вг-} — брома 
тометрически (здесь не рассматривается) или нодометрически, бромат 


{ВгОз } определяют иодометрически 
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Определение свободного брома 


При кисзотности 0 1—2 н добавляют избыток ислида калия КТ, выде 
лившийся иод титруют раствором тиосульфата натрия Реакция пролс 
каст по уравнению 


Вго - 21- = 2В:— ро Г 


Вместе с бромом титруется хлор ин вод Окистители и восстанови 
тели также мешают определенню 

Ход анализа В колбу для титрования с притертой пробкой пом; 
щают исследуемый раствор, добавляют 2—3 г иодида калия и закрыва 
ют ко1бу на 2—3 мия Добавляет равный объем 2 н раствора Н.50. 
и титруют 9Г ин раствором тносульфата натрня до обесцвечивания, 
с добавлением 3 мт 0,5 % ного раствора крахмала в конце титрования 
1 мтОТн раствора тиосу льфата натрия соответствует 7992 мг брома 


Определение бромидов 


Определение проводят в присутствни цианида калия КСМ Уравнение 
реакции 


2Вг 7 Ю, - ЗНСМ +- ЗИ+ = 2В:СМ --1СК + ЗН,О 


Не мешают 1—2 г хлорида калия КС] 

Ход анализа 1 Прнилнвают к 50—60 мл аналнзирусмого раствора 
10 мл 1 н раствора цианила калия и концентрированной соляной кис 
лоты, чтобы концентрация НС]! достигала 10—15 % Раствор титруют 
0.1] н раствором бромата до исчезновения желтого окрашивания брома 
Сразу же прибавляют смесь 20 мл 10% ного раствора солянокиелого 
анитива и 10 мт О[ н раствора бромида Через 30—60 с добавляют 
1] г нолида калия и титруют 01 н раствором тносульфата натрия до 
исчезновения синего окрашивания, добавляя в конце титрования раствор 
крахмала 

2 К раствору, содержащему 1—10 мг бромида добавляют 1—2 г 
бикарбоната калия КНСО, и 30—50 мт 1% ной хлорной воды Раствор 
выпаривают досуха на слабом пламени горелки, не доводя до кипения 
После охлаждения сухой остаток растворяют в 100 мл воды, добав 
ляют 10 мт 5% ного раствора фенола Через 5 мин добавляют [г 
иодида калия и 20—40 мл 20% ного раствора Н25О., еще через 5 мин 
титруют выделимиийся иод 01 н раствором ткосульфата обычным спо 
собом 


Определение броматов 
Уравнение реакции 
ВгОз” + 6Г^ Е 6НТ = Вг -- 31, +- ЗН,О 


Ход анализа К иеследуемому раствору добзвляют 2—3 г иодида 
калия и доводят кистотность раствора (НС! или Н:$0.) до 1н До 
бавтяют песколько капель 3 % ного раствора молибдата аммония (ка 
татизатор) и титруют выдетнашийся иод 0,} н раствором тиосульфата 
натрия Стапдартизацню раствора Ма›3»О. проводят по навеске х ч 
КВгГО; Мешают 1Оз и другие окислители 1 мл 0,1 н раствора Ма›$2Оз 


соответствуст 2 132 мг ВО `` 
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ВАНАДИЙ 


Определение ванадия (\) в растворе 


Вападий (\) определяют титрованнем раствором соли железа (П) 
Уравнение реакцин 


У + Бе --4Н* = УО? + + ре? + 2,0 


Мешают МпОу и Се*+, их действие устраняют добавлением 
1% ного раствора азида натрия МаМ;, (на холоду) Мешают также 
Сг (УТ), МОз , ВОЗ и ТВ+ 

Ход анализа 1 К анализируемому раствору объемом 25,0—50,0 мт 
добавляют 100 мл 10 М раствора Н.$О. и доводят водой до 200 мл 
После охлаждения добавляют одну каплю индикатора 0,025 М раство- 
ра ферроина и тнтруют 0,} н раствором соли Мора в Г и растворе 
серной киелоты до перехода зечсно голубого окрашивания к красно 
зеленому 

2 Для определения ванадия в присутствии хрома (1) к 25,0- 
50,0 мл раствора ванадня (\О?т) добавляют 4 мл 10 М раствора сер- 
ной кислоты и по каплям 01 п раствор пермавганата калия КМпО; 
для окисления вавадия (1) до ванадия (У), что определяется по ус 
тойчивой розовой окраске, сохраняющейся ие менее 2 мин Для разру 
шения избытка КМпО. добавляют по каплям 05 М раствор нитрита 
натрия до исчезновелия розового окрашивания Для разрушення из 
бытка нитрита добавляют 5 г сухой мочевивы (карбамнда) а также 
100 мл 10 М раствора Н›$О., разбавляют раствор до 200 мл и титру 
ют 0, н раствором соли Мора, как описапо выпе 

3 Кислыи раствор (содержащий 9 н Н:$0.) пропускают через ре 
дАктор Яжонса, заправленвый гранулнровзнным амальгамированным 
цинком Этлюат собирают в колбу приемник с 30 мл 10 % пого раствора 
железо аммонийных квасцов с 4 мл колцентрированиой НзРО. Восста- 
вовзениый Ре”+ титруют ОР н раствором пермангапата калия КМпО, 
или 0, н раствором дихромата калня К›Сг2О; с нидикатором дифенил 
амнносульфонатом | мл 0,1 н раствора КМпО, нли К.Сг›О; соответсг 
вует 1,698 мг ванадия или 3 031 мг \2О05 

Все валептлые формы ванадпя в редукторе восстанавливаются до 
ванадия (11), папример 


2У057 - З2п -- 12Н® = 2У’+ ++ Зап” вН,О 
В колбе происходит реакция 


УЕ ре = 21,0 = МО" + ве" -- 41+ 


Мешают металлы, способные восстанавзиваться цником Сг {УП, 
Рез+ и др 


Определение ванадия (У) и хрома (УГ) 
при их совместном присутствии 


Ход анализа К анализируемому раствору (250 мл) добавляют 9 н 
раствор Н>$0. до получения кислотности равной 3 ч Прибавляют 
5 мл концентрированной НзРО. 4—-5 капель раствора индикатора ди 
фениламнносульфоната бария и тнтруют сумму ванадия и хрома О, н 
раствором соли Мора очень замедленно 
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Для определення ванадия к оттитрованному раствору прибавляют 
0, п раствор перманганата казия КМпО. до получения слабого розо 
вого окрашивания и дают постоять две минуты Добавляют 2 мл | % ного 
раствора азила патрня МаМ; ип взбалтывашт, через 4 мин добавляют 
5 м1 концентрированиой НзРО., 20 мл 25 4 ного раствора Н,5$О. 3—4 
капли раствора дифениламиносульфоната барня и титруют ванадат 
ОТ в раствором соли Мора 1 мл 0,1 п раствора соли Мора соответ 
ствует 5094 мг вападия итв 18 188 мг \У20; 


Определение ванадия в ниобиевых сплавах 


Ванаднй (1\) окисляют до ванадия (\} перманганатом калия избыток 
которого посстапавливают добавлением нитрита натрия Для разруше 
ния нзбытка питрита добавляют мочевину (карбамид} Ванадий {\) 
титруют раствором сульфата железа (П) с применением фенилантра 
низовой кислоты 

Ход внализа Растворятот 0 1—0,5 г сизава в платиновой чашке в 
5—10 мт концентрированной фтористоводородной кислоты, добавлля 
по каплям концептрированную НМ№МО. После полного растворения до 
бавляют 10 мл концентрированной Н250О. и выпаривают дважды до па 
ров сернои кислоты Добавляют 1 г сухого фторида аммония и пере 
водят содержимое чашки небольшим объемом воды в коничсскую кол 
бу вместимостью 250 мт Раствор доводят водой до объема —100 мл, 
прибалзяют по каптям 0] н раствор КМпО, до появления устойчивой 
стабо розовой окраски Через 5 мин добавляют по каплям !% ный 
свежеприготовленный раствор нитрита патрия до обесцвечнвания рас 
твора п затем 2 г сухой мочевины (карбамида) Через 2--3 мин до 
бавляют 20 мл концентрироваилой Н,5О., 4—5 капель 02% ного ра 
створа фенллалтранпловой кислоты и титруют фиолетовый раствор 
002 н раствором сульфата железа (П)} до перехода окраски в зеле 
ную 1 мт 002 н раствора сульфата железа (11) соответствует 102 мг 
ванадня 


Растворы 


Фенин лантраниловая кислота, 02% ный Растворяют 0,2 г 
индикатора при слабом нагревании в 100 мл воды содержащей 02 г 
карбоната натрия Ма. СОз 

Сульфат железа (11), 0,02 н Растпоряют 57 г сульфата же 
леза (П) (Ее$О. 7НО) в 100 мл П:$0, {1 4) и разбавляют водой 
до | л Титр раствора устанавливают по сгандартному образцу илн по 
навеске ванадата а\монния х ч 


Определение ванадия в черных металлах 


Ход анализа Растворяют 0,5—Т0 г чугуна или стали (не содержащих 
вольфрам) в 60 мл Н.50. (1 4) и 10 мл концептрированной НзРО. 
По окончании растворсяия раствор окисляют (железо и карбиды) до 
бавдением по каплям концентрированной НМО. до прекращения всле 
нивання Раствор выпарнвают до появления паров серной кислоты Ос 
таток после охлаждения растворяют в 200 мл воды при нагревании 
Для восстановления хрома, который мог окисляться при растворении, 
добавляют 5 мл раствора соли Мора (12 г/л) 

Для окисления ванадия прибавляют по каплям раствор перманга- 
ната калия (10 г/л) до появления устойчивой розовой окраски Чероз 
1—2 мии устраняют окраску перманганата добавзением по каплям ра 
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створа питрита натрия (50 г/т) при непрерывном перемсшиванин До 
бавляют 2 г сухой мочевины {карбамида), 80 мл Н250; (ЁР 1) и снова 
перемешивают После охлаждения добавляют 6 капель 0,2 % ного ра 
створа фенилантраннловой кнелоты (см выше) и титруют розово фио 
летовый раствор 0,01 н раствором соли Мора до перехода окраски в 
зеленую 

Титр раствора соли Мора устанавливают по павеске панадата ам 
моння ити по 0,0] и раствору ванадата аммония или дихромата калия 
К.Сг.О 

Для определения в сталях и чугупах, содержащих вольфрам, ра 
створяют 05—10 г образла в 40—60 мл НС (1 1) После растворе 
ния прибавляют 10 мл коицентрироваиной НМОз и нагревают при 80- 
90-С до полного выделения вольфрамовой кислоты (осадок желтого 
цвета) Добавчяют 100 мт горячей воды, нагревают до книения н даюг 
осадку отстояться п течепис 30 мин Осадок отфильтровывают через 
фильтр сизяя лента с фильтробумажной массой и промывают 8— 10 раз 
горячей НС! (1 9) К фильтрату добавтяюл 25-30 мл Н:50. (1 Пи 
выпаривают до выделения паров серной кнслоты Расгворяют соли в 
200 м1 воды добавояют 10 мл кониентрированной Н.РО4 затем прово 
дят опредечение как описано выше (начиная с окисления ванадия ра 
створо\ перманганата) 

Осадок вольфрамовой кислоты может частично содержать адсор 
бировапный ванадий Для опредетення в нем ванадия осадок с фильг 
ром высхшипают в илативовом гигле озоляют н прокативают до \О; 
при 800 °С, затсм сплавляют с 2—3 г карбоната натрия в течение 
10 мин при 1000--1100°С Плав выщетачивают в 80—100 мл воды, 
кпрятят яссколько минут и отфильтровывают нерастворимый остаток 
Фильтрат и промывные воды доводят до определенного объема в мер 
ной колбе и определяют ванадий фотометрическим методом резу чьтаты 
прибавляют к титриметрическому опредетению 


Определение ванадия в феррованадии 


Ход анализа Титрование раствором соли Мора с пр 
менением  фенилантраннловой кислоты Растворяюг 
0.25 г ферровавадля в колбе вместимостью 500 мл в 25 мл Н.$0. (1 +) 
при нагревания Посте раствореция добавляют 2—3 мт концептрирован 
ной НХО. для окисления раствора и выпаривают раствор до появления 
паров серной кислоты Растворение высококремнистого феррованадия 
проводят в птатнновой чашке обработкой концентрированной фтори 
стоводородной кислотой 

Остаток после охлаждения растворяют в 100—150 мт горячей воды 
охтаждают, добавляют 5—10 мл коицентрированьой Н.РО, и по кап 
лям 003 н раствор перманганата калия до появления устойчивого ро 
зового окрашивалия Через 1—2 мин добавляют по каплям раствор пит 
рнта натрия (50 г/л) до исчезновения розового окранивания затем 
добавляют 2 г сухой мочевины (карбамида) Посте перемешивания че 
рез | мин добавляют 100 мл Н.5О0. (1 2), 6 капель 02% ного раство 
ра фелилантралнловой кислоты и титруют фнолстовый раствор ОЁн 
раствором соли Мора до персхода окраски в зелепу о 

Перманганатометрический метод Растворяют 025 г 
феррованадия в конической колбе вместимостью 500 мл в 25 мл Н.$ 0, 
(1 4) Окисляют раствор 3—5 мл концентрированной НМО, и выпари 
вают его до появления паров серной кислоты Добавляют 10 мл коп 
центрировавной НзРО4 н 150 мл воды, нагревают и взбалтывают до 
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застворення солей После охлаждения добавляют по каплям 0,] н ра- 
твор перманганата калия до получения устойчивой розовой окраски 
Через 2—3 мин добавляют —35 мл 0,1 н раствора соти Мора для вое 
становления ванадня {\) до ванадия {ГУ) Через 1 мин добавляют 
30 мл раствора надсернокислого аммония (150 г/л) и перемешивают в 
течение 1 мин для окнелечия избытка соли Мора Тнтруют ванадий 
{ГУ) 0,1 н раствором перманганата калия до слабо розового окраин 
вания Титр раствора перманганата устанавинвают по павескс пят :- 
оксида вападня х ч или ванадата аммония х Ч 


Определение ванадия в лигатуре алюминий — ванадий 


Ход внализа растворяют 2 г сплава в 30-35 мт НС (1 1) с добав 
лением 3—4 каисль концентрировавной НМО. После растворения до 
бавляют 15 мт копцентрированной Нз$О4 н вышаривают раствор до 
появления паров ссрной кислоты К остатку после охлаждения добав 
ляют 150 мл воды и растворяют соли при нагревапни Посе охлажде 
ния добавляют 5 мл коицентрированной Нз3РО. и по каплям 0, н ра 
створ перманганата каяня до появления устойчивого ‹табо розового 
окрашивания |о‹исление ванадия до (\У)]| Через 10 мин избыток вер 
мапганата восстанавлнвают добавлением ло каплям 01| н раствора ша 
велевой кислоты ити 1% ного раствора нитрита ватрия добавляя пос 
зе обесцвечиванля раствора 3 г сухой мочевины (карбамида} 

Через 15 мини к раствору добавляют 2 каили 1% ного раствора 
днфениламина п концевтрировавпой Н.$О. ная 3—4 капала 02% ного 
раствора февилантраниловой кнелогы с 02% карбоната натрия Ти“ 
руют 005 п раствором соти Мора до перехода сииего окрашивания 
раствора п зстеное 


ВИСМУТ 


Определение В!3: в растворе 


Висмут в растворе в виде В!" онределяют броматометрически окса 
латомстрическн пермавгазатометрически Отделенне висмута от меша 
ющих элементов проводят осаждением в виде оксихлорида висмута 
вой 


Бро латометрический метод 


1 Ион ВИ* осаждают 8 оксихниолипом осалок растворяют в 10 % ной 
НС н тятруют 8 оксихниолин эквивалентный пону ВГ*, раствором 
брочид бромата 

Ход анализа Раствор нитрата внемута, содержащий до 100 мг ВЕ“, 
после добавления 3---5 г винной кислоты нейтратизуют копцеитриро 
ванным аммиаком по фенолфталениу (ло красного окрашивания) При 
этом не должно выпадать осадка Добапляют 5- 10 мл 2 н раствора 
уксусной кислоты п 2 г сухого ацетата патрия СНзСОО\Ха ЗН2О для 
создания буфервости в растворе Проводят осаждение В+ 4% ным 
этанольвым (нли эцетоновым}) раствором 8 оксихинолина, добавляя его 
в избытке (до появления окрашивания раствора над осадком) На 
гревают до кипения дают осадку отстояться и горячий раствор фильт 
руют Промывают осадок 1орячей водой до исчезновения окративания 
промывпных вод Затем осадок растворяют на фильтре в 10 % ном ра 
створе НС1, содержащем 2 % винной кислоты К охлажденкому раство 
ру добавляют 2—3 капли 1% ного раствора инлигокармина затем из 
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быток 0,] н раствора бромнд бромата до перехода окраски из синей 
в желтую и еще 1—2 мя Добавляют 10 мл 10% ного раствора нодида 
калия и закрывают колбу притертой нробкой Тнтруют под ОЁРн ра 
створом тносульфата натрия до исчезновения синсго окрашивания, до 
бавляя в конце титрования 3 мт 95% ного раствора крахмала | мт 
ОТ ин раствора бромил бромата соответствует 1.743 мг висмута 

Для отделения ВГ+ от Си?+, Сдт, 702+ и Мр”+ сначала проводят 
осаждение 8 оксихниолином в щелочной среде (ХаОН)} в присутствии 
винной кистоты, прн этом оксинат висмута остается в растворе После 
отфн тьтровывання осадка оксинатов мешающих понов осаждают В> 
н определяют его, как описано вышне Галогенчды также мешают опре 
делению 

2 К кислючму раствору ВГ+ добавляют концентрированный аммиак 
до начата образования мути, затем добавляюг иесколько капель кон 
нентрированной НС! Нагревают мутный раствор до кинения и по кан 
лям добавляют коинентрированной НС! {15—2 мл) до полного про 
светлення раствора К кипянему раствору добавляют 200 мт горячей 
воды, при этом в силу гидролиза выпадает осадок оксихлорида вис 
мута 


В —- НО — ВЮС! +. 2Н41 


Осадок отфильтровывают иа фильтр белая лента и промывают ло 
отрицательной реакцин на нон СГ Осадок на фильтре растворяют в 
38 мл горячей коннентрированной НС!, промывают фильтр водой раз 
бавляют раствор до 200 мл и нагревают в колбе с нодводкой углекис 
того газа из аннарата Киппа После вытеснения воздуха из колбы спус 
кают в раствор обрезкн фольги элсктролнтической меди и кипятят 
15 мин под током СО», Если вновь снушенная пластинка меди остается 
блестящей, реакцию восстановления считают законченной 


В+ -+ ЗСи — В: -- ЗСь-+ 


Осалок висмута (н остаток металлической меди} отфильтровывают 
под током СО», промывают водой с НСЕ {1 20) Титруют в фильтрате 
нов Си” ОТ и раствором бромата калня после добавления 2—3 капезь 
раствора ннднкатора метилового оранжевого до перехода окраскн из 
розовой в сниюю (голубую} 


Си -- ВО + 6Н" = 6С’Т -- Ве -- ЗН, 


Определение висмута может проводиться в присутствии свинца РЬ?+ 
1 мл 01 п раствора КВРО, соответствует 6,966 мг висмута 


Оксалатометрический метод 


Ход анализа К |] п раствору НХО; объемом -/20 мт, содержащему 
100—250 мг В в коническую колбу с притертой пробкой добавляют 
20 мл тлороформа и раствор индикатора 3 капли раствора метилти 
молбляу и одну канзю раствора метиленбляу Титруют 0,1 н раство 
ром оксзлата аммония После каждого добавления порини раствора хо 
раню переменшвают Титруют до перехода голубой окраски в зеленую 
Изменение ивста наблюдают после разделения фаз, когда хлороформен 
ный слой © осадком примет вид цветного кольна | мл ОГ н раствора 
оксалата амзмопия соответствует 13, 933 мг висмута 


Растворы 
Оксалат аммония ОГ н Растворяют 1421 г оксалата аммония 
{УН) СО, НО в воде и разбавляют водой до | 1 в мерной колбе 


23 


Тигр раствора устаяавливают по 9,1 н раствору перманганата калия 
КМро. 

Илдикатор Растворяют 91 г метиленбаяу в 100 мл 69 % но 
го этанола и | г мстилентимолбляу в 100 чз воды 


Перманганато метрический метод 


Ход анализа К раствогу пробы, содержащему до 200 мг В!3* добав 
ляют 106 мг порошка металлического алючиния и 40 мл 3 н раствора 
гидроксида калня КОН Дают 20 мип постоять при взбалтыванни раст 
вор разбавляют водой и кинятят до коагуляции осадка металлического 
висмута Нагреваине ведут сначала медленио до прекращения выделе 
ния всдорола, обмывают стенки колбы водой н кипятят 3--4 мин Азю 
миний дозжен раствориться весь полностью и жидкость должна быть 
бесиветной п прозрачной При этом висмут восстанавливается до мс 
талла 

В!3-- -- А| = ВЕР А19+ 

Осадок висмута отфильтровывают, промывают волой н растворяют 
в 15 мт раствора хлорида железа {ИГ) Добавляют 15—29 мт Н,$0, 
(15) и титруют восстановленное железо (пон Ее") 0,1] н раствором 
перманганата калия КМиО., добавив 10 мт смеси Цичммеръаи Рейнгар 
да Уравнение резьции окисления висмута 

ВЕ -- ЗЕез-+ -= В+ -- ЗРе?+ 


Всзможино такле титрование 0,1 и раствором дихромата калия 
К.Сг2От с индикатором дифениламином | мт 9,1 п раствора КМрпО. 
ни К.Хг.О, соответствуст 6 966 мг висмута 
Растворы 


Хлорид железа (ИП) Растворяют 200 г хлорида железа (И 
ЕеСь 6Н.2О н 250 мт концеитрированной НС] в воле ни разбавляют 
водой де т 

Смесь Циммерман Рейнгардта Растворяют 70 г суть 
фата марганца (1) Мп$О, 7НО в 400 мл воды, добавляют 130 мт 
кописитрированной Н›5О. п после охлаждения 140 мл ковцеитрироваи 
ной Н.РО:, раствор разбавляют водой до [т 


ВОДОРОД 


Определение иона Н+ 
Иодометрический метод 


Применяют для малых объемов Результат соответствует кислотно вю 
лочному титрованию до рН 7 Уравнение реакция 


вн" + Г + юу = зь + 3Н,0 


Ход аналаза К исследуемому раствору добавляют 1 г иодида ка 
лня КГ и 0,2 г нолата калия КТО; Выделившийся нол титруют 091 н 
раствором тносхльфата патрия, как обычно 1 мл 0,1 н раствора тио 
сульфата натрия соответствует 9,1098 мг Нт 


Определение пероксида водорода 
Перманганатометрический метод 
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Реакция протекает по уравнению 
51 202 - 2КмМпо. -— 3Н250, — 502 = 2м150, + К›5О.: -- 8Н.о 


Ход анализа Отбирают 19,8 пероксида водорода {—38 % ного} в 
мериую колбу вместимостью 100 мл и разбавляют волой ло метки От 
бирают липеткой 10,0 мл раствора в стакан, разбавляют водой до 200— 
300 мл добавляют 30 ма Н.5О. (15) и титруют 91| и раствором пер 
манганата калия КМиО, до получения устойчивого слабо розового ок 
решивания | мя 9, н раствора КМпО. соответствует 17008 мг НО», 

Ссли анализируемый препарат содержит в качестве консерванта 
окисляющиеся вещества (ацетанилянд фенацетни, карбамил ит д) то 
определение следует проводить нодометрическн 


Нодо чезрический метод 
Реакция протекает но уравнению 
НО» 2КЕ -{ Н›5 О. = КзЗО, + 1 1 2Н2О 


Ход анализа Разбавляют 100 мя препарата в мерпой колбе до 
100 мл Отбирают 19,0 мл раствора в колбу для тнтрования, лобав 
ляют 5 мл Н.5О. {15} и 1 г иоднда калия КГ Колбу закрывают проб 
кой и дают стоять —0,5 ч Татруют выделившийся нод 0 {| и раствором 
тносульфата натрия до нолучения светло желтого окрашивания, после 
добавления } мл 0,5 $ ного раствора крахмала титруют далее синнй 
раствор до обеснвечиваиня 

Для ускорения реакции окисления можно добавить несколько ка 
исль 4 % ного раствора молибдата аммония (катализатор} после до 
бавления Н-5О: и КГ, в этом случае титрование раствором тиосульфата 
можно проводить сразу 1 мл 0, н раствора тиосу льфата натрия соот 
встетвует 1,7008 мг Н2О. 


Цериметрический метод 


Ход инализа Разбавляют 10,0 мл пероксида водорода до 100 мл в 
мервой кстбе Отбирают 10$ мл раствора в колбу для титрования ло 
бавляют 5 мт П250. {15} и одну канлю раствора индикатора феррои 
на Титруют 0,1 н раствором сульфата церия Се{$50.)› до перехода ок 
раски из красной в бледно голубую, Т мл 0,1 н раствора Се{$О 
соответствует 1,7008 мг НО. Присутствие НС Н\ХОз изн СН.СООН 
не мешает определению 


ВОЛЬФРАМ 


Титрованне раствором окислителей ненадежно, так как сильно затруд 
нсно восстаповзениес вольфрама ло какого либо определениого состоя 
ння н нолвое отделение его от мешающих элементов (Те Мо и др} 


ЖЕЛЕЗО 
Определение Ее (П} в растворе 
Нерменганатометрический метод 


Мон Ее”+ титруют раствором пермапганата калия КМпО; Уравнение 
реакцин 


5Ее?+ -- Мпоу -- 8Н+ = 5Ве?+ + ми? + 4Н,О 


Ход анализа Отбарают 250 мл -0,1 н сернокисчюго раствора 
иона Ре?+, добавляют 10 мл Н.5О, (14), разбавляют до 200 мл и ти 
труют 9} н раствором перманганата калия КМРО. ил холоду (можно 
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при нагревазии) 10 появления устойчивого орапжевого окрапитвания 
Окрасьо составляется из желтого цвета ноиа Гос?“ и красно фиолето 
вого окрашивакия нова МпОу Окраску пона Ре”+ устраняют добавле 
нием пебозьшого количества НзРО. для связывания Ре*+ в бесиветный 
комплексе | мт ОГ и раствора КМпОа соответствует 5,585 мг жезола 
Оиреде пению мешают воссталолители 

При ОбыЫНныЫхХ УСТОвиях титровавие Ге: перманганатом в соляно 
кис юм растворе невозможно ПОСКО 1ЬКУ ирн э79м происходит сопря 
женвое окнеление новов С] соляной кислоты иерманганатом до сво 
бо юго хлора Для устранения такого окислевия к титруемому 
сонрокисломА раствор» добавляют 10 м1 зашитной смеси Циммерман 
Рейнгарата и литруют как описано ви | при эне) гичвом взбалтывании 


Раствор 


Смесь Циммерман Рейнгардта Растворяют 0 г криетатличе 
ского сульфата маргапца Мп$О4 7.0 в НЮ мтл воды добавляют 130 мт 
коппентрированной 11550. охлаждают и взивают в раствор 140 мт 
концентрированной ИзРО. затем разбавляют раствор водой ло 1 т 


Дихромато метрический метод 


Ход анализа 1 К 250 мл анализируемого раствора Ге? лобавляют 
10 мл 4н раствора Н,5О. (или НС} ‚5 мт коннентрированион (РО% 
н 6—8 капель 02 % ного раствора дифениламинос» льфоната натрия (ити 
14% ноге раствора дифеннламива в кониентрнровалной Н.50.} Титру 
юг 0] и раствором дихромата калия К.СгО; до перехода окраски из 
зеленой в фио летовую В конце титрования зеленая окраска хеиливается 
(нон С;.:”). титрование при этом следуст вести очень осторожно 1 мл 
ОР и рествора дихромата калия соответствует 5585 мг железа 

Лумонная кнелота, а также вниная И щавелевая мешают титрова 
нию С дифеннаамином ванадий (ТУ} нс титруется Уравиение реакции 
титрования 


612е?+- -|- СгаО-?- -- 14Н+ = 2С:9- + 6Ре3+ -- 7Н2О 


2 К 500 мл анализируемого раствора добавляют 10 мт Н-$О4 
(13), | мл ипдикатора ] % ного раствора р фенетиднна, 2 г сухого би 
карбопата калия КИСО; малыми порциями для вытеснения растворен 
ного кРетородла п датлес добавляют 3 г слхого фторида аммония ХНЕ 
для стабитизацини Титруют 0,1 н раствором аихромата казия К›Сг©):, 
пока от постедией канли раствор приобретет устойчивое красно фио к 
товое окрашивание 


Ренадато четрический метод 


Ход анпилиза Отбирают 250 мл —01н раствора соли Ее?- добавляют 
5 мл концентрированной 2504, 3—5 каиель 02% ного раствора фе 
нилантранизовой кислоты и титруют 0,1 и раствором вападата аммо 
ния до перехода бледно голубого окрашивапия раствора в вишнево 
красное 

Н качестве ипдихатора можно применять 5 капель 1% ного раст 
вора дифевиламииа в ковцеитрированной 50. титрование провотят 
д0 прнобретения бесцветным раствором сине фиозетового окрашивания 
С дифениламиносутьфопатом патрия {добавляют 3—5 капель | % ного 
водного раствора} титруют до получения красно фиолетового окраши 
вания 

Вавадатом титруюг малые койцентрации ионов Ре”-, применяя 
005, 0,01 и 0,001 п растворы 
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Цериметрический метод 


Ход аназиза В 150 мл 1 М раствора 11250. должно сотержаться 15-— 
20 мг Ге” К раствору добавтяют одну каплю 0025 М раствора ин 
дикатора ферроина и титруют 0 | н раствором сульфата перия Се ($0:)2 
до персхода окраски от розовой к бесивстиой Уравиение реакции 


Ее? + Сет == Бе 4 Се 
Допустимо присутствие органических кислот {уксусной щавелевой, 


винной, лимонпой) я иона фторидаЕ- В присутствии фосфат нона ро 


необходимо увеличивать кислотность раствора |1 мл 0,1 н раствора 
(с(504 > ссстветствуст 5 585 мг железа 


Определение хларамином Т 


Ход анализа |1 Добавляют к 25 мл раствора содержащего 01-02 г 
нона Ре?+, 2 мл Н25О. (14) и 10 мл ОГ н раствора фторида натрия 
№аГ для связывания в комолске образующегося иона Ре’ Раствор 
нагревают до 40°С, добавляют 2—3 капли раствора индикатора инди 
гокармина и титруют 01 н раствором хлорамнна Т до перехода синей 
окраски раствора в зеленую 1 мл 0,1 н раствора хлорамина Т соответ 
ствует 5,585 мг железа 

2 Навсску соли железа (П) растворяют в 50 мл НС (11) в ка 
ни ческой колбе с притертой пробкой Добавляют 5 мл 002 М раствора 
одиохлористого иода [<], 5 мл хлороформа и титруют ОТ н раствором 
хторамнна Т пока окраска пода пе станет сотоменио желтой Колбу 
закрывают пробкой и взбалтывают Продолжают титрование при силь 
ином взбалтывапии до тех пор, пока окраска слоя хчороформа не пе 
реидет из иурпурной в слабую бледно желтую 


Растворы 


Однохлористый под В склянку с притертой иробкой помещают 
644 г иолдата калня КО. и 10 г иодида калия КГ и растворяют их в 
75 мл воды Добавляют 75 мт концентрироваиной НСТ н 19 мл хлоро 
форма или тетрахлорида углерода Далее добавляют 0,1 ип раствор 
иодата калия ити иодида калия но каплям при ситьном взбалтываний, 
пока слой органического растворителя не приобретет лишь слабо фно 
летовос окрашивание Раствор следует хранить в темноте 

Хлорамин Т 0,1 н Растворяют 14 г хлорамина Т в воде и раз 
бавляют раствор водой до 1 1 Титр раствора устанавливают но раство 
ру мышьяковиелого ангидрида нли по раствору тносу тьфата натрия 


Нодатометрический метод 


Ход анализа К 250 мл анализируемого раствора Ее?+ (примерно, 0,1 н} 
добавляют 6 мл раствора одпохлористого иода {см выше), разбавяяют 
раствор водой до 50 мл добавляют 50 мл концентрированной НСЕ и 
5 мл тетрахлорида углерода Титруют 01 н гаствором нодата калия 
К!Оз до тех пор, пока потемневший вначале авализируемый раствор от 
вылелившегося свободного нола не просветлест до бледно коричневого 
скрашивания Колбу закрывают стеклянной притертой пробкой и силь 
но взбалтывают; при этом слой органического раство] ителя окрашина 
ется в фиолетовый цвет Титруют малыми порннямн хорошо взбалты 
вая после каждого добавления титрующего растворз нока органический 
слой пе станет слабо фиолстовым Далее титруют по одной кавае (наи 
частн капля) хорошо взбачтывая Конеи титрованич определяют по не 
эсзновению окрашизавня ортаннчссвого слоя 
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Коппентралия НС не должна синлаияя ниже 4 н, поэтому при 
добав снии титр\ ющего раствора добавляют соответствующее количе 
ство ксицентрироваиной НС, чтобы сохрзипть необходимую кнслот 
ность раствора 


Определение железа (П} в шлаках 


Ход авализи Мавесьу шлака 1—9 г после тонкого измельчения поме 
щают в плоскоденную ко1бу с длниным гортом (рис 7) ВМЕСТИМОСТЬЮ 





Рис 7 Ирибор для определения окснла железа (Ц) 


400 мл, насыпают в колбу 1-2 г карбопата натрия (безводного №азСО», 
прилипают № мт свежепрокипяченной ансти тзированной воды и закры 
вают колбу пробкой с двумя изогнутыми стеклянпыми трубками На 
ружный конец одной трубки соедниеп с аппаратом Киппа, заправлеи 
ным не получение диоксида углерода СОз, через промывную склянку 
Тищенко с 5% вым раствором ацетата свинца Вторая трубка длин 
ным наружным концом опускается в стакан с 50—70 мл 204% ного 
раствора карбоната патрия №а»СО. 10Н-О 

Через ко1б, пропускают струю длоксида углерода СО», встряхивая 
при этом колбу, чтобы навеска была полностью взмучена в воде без об 
разования комков и нагревают содержимое колбы до книиения, этим 
достигается быстрое удаление из нее кислорода воздуха Продолжая 
пропускание СО› и нагревание, прноткрывают пробку и наливают в 
колбу 50—80 мт Н250О. (12) и снола закрывают колбу пробкой Котбу 
нагревают до сзабого кииення, не прекращая пропускания СО, до пот 
ого разложения шлака Следует наблюдать, чтобы количество жидко 
сти в колбе не исцарялось более чем па половину 

При разложении бессемеровских игтаков с высоким содержанием 
диоксида кремпия для разложения навески добавляют 3—4 г фторида 
аммоння нан 3—5 мл копцентрированной фтористоводородиой кислоты 
После разложения шлака раствору дают остыть под током СО. Горло 
колбы приоткрывают (усилив ток СО.) и вливают в колбу 200 мл све 
желрок: пяченной в охлажденной воды, при применении \Н:Е или НЕ 
добавляют 25 ит насыщенного (5% ного} раствора борпой кислоты 


28 


ПВО, для связывания фтор иона з прочный комплексе НВЕ;. Титруют 
0,] н раствором перманганата калия КМпО,; до устойчивого слабо ро 
зового окрашивания Можно провести титрование 0,1 н раствором дихро 
мата калия К>Сг»О: с добавлением 6—8 капель | % ного раствора ди 
фенильмина в концентрированной Н.5$О, до получения сипего окраши 
вания 

Растворсние шлака можно проводить в НС (1 1}, но в этом случае 
перед тнтрованием добавляют 25 мл смеси Циммерман Рейнгардта 

Пробу шизка перед определением железа (Ш) необходимо освобо 
дить от металлического железа отмагничиваннем, так как мета тлическое 
железо растворяясь в Н25О. (или НС!) дает ион Ес?*, который будет 
титроваться вместе с железом (П) шлака завышая результаты опре 
деления [мл 0,1 и раствора КМпО4 или К.Сг›О; соответствует 7,185 мг 
оксида жечеза {П) 


Определение металлического железа в рудах или шлаках 


Дихроматометрический метод 


Определелие основано на избирательном растворении мета тлического 
железа в нейтральном растворе сульфата мели с последующим титро 
вапием сульфата железа {11) дихроматом калия 

Уравнение реакции 


Ее -{- Си$ О. = Си -- Ее$ О. 


Ход анализа Помещают 0,5—2 г пробы в сухую колб) вместимостью 
150—200 мл, добавляют 15 мл 15 % ного раствора СибО; 520, 45 чя 
свежепрокипяченной и охлажденной воды и слабо кипятят 15—20 мин, 
гропуская диоксид углерода СО; Горячий раствор быстро фильтруют 
через небольшую воронку Бюхнера с отсасываннем с двойным фильт 
ром красная лента Фильтрат собираюг в колбу для титрования вме 
стимостью 500 мл, содержащую 15 мл Н2$0. (1 1) Осадок на фильтре 
промывают 5—6 раз свежепрокипяченной н охлажденной водой К 
фильтрату объемом 250—300 мя добавляют 2—-3 мл коицентрирован 
ной НзРО; и титруют железо {П} 0,05 или 0] н раствором дихромата 
калия в присутствии 2—3 канель раствора лифениламиносу льфоната 
бария до перехода голубой окраски раствора в грязно зелепую с фио 
летовым оттенком 


Определение Ее (111) в растворе 


Перманганатометрический метод 


Ион железа (ПП) предварительно восстапаванвают до ионов же теза 
(1) сернистым газом, металанческим цинком или кадмнем в редукто 
рз Джонса или хлоридом двухвалентного олова $пС! Например 


Ре(ЗОа)з + Н25Оз + Но = 2Ее5 0. — 2Н.50., 
Ре2($О4)з -- 2п = 2Ге5О; -- 7150; 


Босстаповление сернистым газом или цинком 
{кадмием) в сернокислой среде Если анатизируемый 
раствор кислый, то его пейтрализуют добавлением сухого карбоната 
натрия №а»СО; до почти нойтральцой реакцин и добавляют избыток 
свежеприготовленного раствора сернистой кислоты (Н.5О:) Через 
раствор медленно пропускают диоксид углерода СО. (из аппарата 
Килна}, раствор слабо кипятят и отгоияют —30 мл раствора, чтобы 
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полностью отогнать избыток $02 Для испытапия па полноту удаления 
$0, пропускают выходящий из колбы газ через пробнрку <0 слабым 
серискислым раствором перманганата калия КМпО. Если раствор не 
обесцвечивается, добавляют к пробе (основному раствору) 10 мл 
#.30, И 4), 5 мл коицентрированной НзРО., разбавляют раствор до 
200 мл н титруют 0,1 н раствором исрманганата калия до слабо розо 
вого окралливания 

При восстановлении пинком раствор помещают в колбу, закрывают 

ве пробкой с клапаном Бунзена, добавляют 10 мл Н»5О. {1 4) итри 
гранулы металлического пиика Натревают содержнмое колбы на но 
дяной бане до полного просвстасння ни обссивенивания раствора Ка 
незьная проба с раствором роданила кашия 
К$СХ должиа давать бесиветное пятно 

По окончании восстановления, иос1с охлаж 
дения раствор быстро фильтруют через сухой 
фитьтр красная лента в мерную колбу, промы 
вают фильтр прокипячениойи водой и доводят 
ю метки Отбирают аликвотную часть раство 
ра в колбу для титрования и титруют 0]н 
раствором перманганата калия. как описано 
вытие 

Очень удобно проводить лосстаповление 
жезсза (П1} электролитическим кадмием в ре 

дукторе Джонса (рие 8) Редуктор представ 
ляет собой стеклянную цилиндрическую труб 
ку с шарообразпым расширеннем ^ паверх\ 
Трубку паполияют кристаллическим электро 
литическим кадмием слоем высотой —15 см 
Кадмий помещают па слой стеклянной ваты, 
1 оторый расиозагают па стеклянные бусы, опн 
рающнеся на фарфоровую дырчатую иластинку 
Соляпочислый раствор железа ИГ) пропуска 
ют через редуктор. кадмий в редукторе всегла 
находится под слоем воды, воду спускают до 
Рис 8 Гедуктор Джонса верхнего `ровня кадмия, затем в паровую во 
роикХ вылнвают ацализируемый раствор и 
медленно по каплям (10 мл/мин} пропускают 
его через слой кадмня собирая в колбу для титрования Колопку затем 
промывают пропусканлем разбавленной Н2$0. (1 20) Пельзя ло 
скать чтобы кадмий в редл ьторе находился без жидкостн 
Раствор железа (Ш) титруют 01 н раствором пермангапата калия 
КМпО,, как описано выше Этой методикой можио раздельно опреде 
лять железо (П} и железо (11), сначала титруют в отдельной алик 
вотпой части раствора железо (П), затем пропускают аликвотвую 
часть раствора через редуктор и титруют сумму железа (П) и желе 
за (ПП) 

Методнка даст более точные результаты, чем методика восстаповле 
вня хлоридом олова (П} Мешают Ар", Аз (ИГи\), Сг (ШГи УП, 
Си?+, Не {Тин И), Мо {УВ МОУ № (\), РЁ (У), $6 @П} $е (\0, 
ТЕ ПУ). У М), с С, \ Г, которыи частично изн полностью вос 
стапавливастгя и тнтру ется 

Колонку редуктора можно заправлять амальгамированным цинком 
Восстановление железа (П) можно провести непосредственно в колбе 
с раствором пробы полосками фольги металлического алюмнния | мл 
0, вн раствора КМлО, соответствует 7985 мг оксила железа ГеОз 
илн 5 585 мг железа 
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Восстановление хлоридом олова (11) Реакция 
проходит по уравнению 


2Еез-+ -р $1?+ = 2Ее?-+- -- ЗП 


Незначительный избыток хлорида олова (11) окисляют добавлени 
см хлорнда ртути (П} 
-- 


зп Е + 2НЕ?+ = ба + НЕ 


Улорид ртути (Г} образует шелковистый осадок каломети Не, 
которая титрозанию перуанганатом не мешает Мешают Аз (ШО, 
\и (Ти ПВ, Си2+, Мо (УП, РЕ (У), $6 ИИ и \У), У (М) нм м 

Ход анализа К кипящему сильнокислому раствору (6 н НС] до 
бавляют по каплям 10% ный раствор хлорида олова 5пСЬ 2Н,О до 
обесивечивания и сще 1—7 капли избытка, но нс более После охлажде 
ния добавляют 10 мл насышенного раствора хлорида ртути (Г) (сутс 
мы), после чего появляется плавающий мелкокриеталлический июлко 
вистый осадок хлорида ртути (1) Если хлорила олова (П)} было до 
бавлено слишком много, может образоваться серый тяжетый осадок 
металлической ртути, если такое произошло, анализ прекращают, так 
как металлическая ртуть титруется пермангаиатом и результат опреде 
лергия будет завышенным 

Раствор разбавляют водой до 200 м1, лобавляют 10 мл смеси 
Циммерман Рейнгардта и титруют 0,1 и раствором перманганата калия 
10 слабо розового окрашивалия 

Можно проводить титрование 0,1 н раствором дихромата калия 
К.Сг>О: или ванадата аммония (№Н4)5УО., с индикатором дифеннлами 
ном или дифениламиносульфонатом натрия (можно и с фенилантрави 
ловой кислотой) 


Тиытанометрический метод 


Раствор соли железа (ПП) титруют 0,1 н раствором соли ТС или 
Т!.($0.); Уравненис реакции 

Еезт -- Т13+ = Ре + тие 

Индикатором служит роданид калия КЗС\Х Манают Си?т, Мо 
(УП, №Оу, РЁ (У), $6 (ПО, $е (1\), У (\), М (1 я оргапические 
вещества Можно определять железо (ИП) в присутствии железа (11) 

Ход анализа Отбирают 25,0 мл -0,[ и раствора соли железа (1) 
в колбу для титрования, добавляют 10 мл2 ин раствора Н25О; и нагре 
вают раствор до 50—60°С Добавляют | мл 10 % ного раствора рода 
ихда калия и иа кончике итателя {-0/3 т} бикарбоната натрия 
ХаНСО, для удаления воздуха из колбы Красно коричневый раствор 
титруют 0,1 я раствором соли титана (ПГ} до обесивечивания Вблизи 
копвечиой точки титрования, когда окраска пачнст ослабевать тнтрова 
нне проводят по каплям при нсирерывиом перемешивании 


Раствор трехвалентного титана, 0,| и 


Раствор хлорида титана (11} вли сульфата титана {11) готовят раз 
бавтением растворов имеющихся в продаже препаратов 

25 мл 15—20% ного раствора хлорида титана (1) кипятят | мин 
© 50 мл 254% ного раствора НО и после охлаждения разбавтяют во 
дой до | л, или 100 мл о ного раствора су льфата титана {ИГ раз 
бавляют 4 и раствором 1250. до Гл Растворы трехва ‘в нтиого тигана 
фиолетового пвета Препараты содержат много новов ‘клирехвалентно 
го титана Для восстановления ТИ* 100 или 200 мыл гри отовзениого 
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раствора титана встряхивают с 200-—300 мл жидкой амальгамы иннка 
[3 г межих кусочков ипнка растворены в 100--130 мл ртути с несколь 
кнми (10--20) мичлилитрами разбавленлых Н›$О, (1 19) или На 
{1 5)] в течение | мин и перечивают п бутыль для хранения растворов 
Хранят растворы Т! (ИТ) в скляи 
ках темного стекла, защищая от 
действия прямого солнечного све 
та, в специальной установке (рис 
9) Бюретка соединена с бутылью 
сифоном ее наполняют раствором 
через краи 2 Пространство над 
раствором в склянке и бюретке 
заполнено днокендом углерода 
СО: (можно Н2), поступающим из 
аинарата Киппа, краи которого 
всегда открыт 

Установку собирают герметнч 
но и без применения каучука По 
сле наполнения бутыли ТГ раство 
ром соли Т!* открывают кран 
бюреткни и медленпо пропускают 
СО. из аппарата Киппа в течение 
1 ч для удаления воздуха из всей 
усталовкн Кран бюретки закры 
вают п дают раствору стоять 2— 
3 дия Перед титрованием спова 
пропускают СО» через установку 
в течение 15 мни 


Меркурочетрический метод 


Определение основано на восста 
повленни железа (ПП)  ноном 
Пе в присутствни роданида ам 
мония (нлн калия) 





Рис 9 Устапозча для храче тия 


ао растворов тнтана Ее’ -- нЕ+ ва 2Ее’+ + Не 


7 — склянка для запасного раство 
ра, 2— кран на енфоне совднияю Кроваво краспая окраска ро 
щем бюретку со склянкон 3 — аи дано железпого комплекса при 
парат Кипла этом исчезает Ион железа {1 
может титроваться в присутствии 

нопа железа (П) Мешают оксиды азота, которые удаляют киляченнем 
ити добавлением мочевины (ларбамида} Мешают окислители 

Хо анализа Отбирают 25,0 мл —0,[ н раствора иона железа 
{11Т), содержащего 0,2—1 н НС или Н250. илн НМО, разбавляют 
раствор водой до —150 мл, добавляют 20 мл 25 $ ного раствора рода 
ннда аммоиня и тнтруют кроваво краспый раствор 0,1] и раствором 
нитрата ртути (Г) до обссивечивания Раствор Не2(МО;. добавляют 
сьачала небозьшими струйками до начала просветления, все время 
взбаттывая раствор Паблюдают за тем, чтобы муть, образующаяся в 
месте Лаленвия капли, полностью исчезала Титрование заканчивают 
рн полном исчезновения розового окрашивания Появление серой мути 
в титруемом растворе — признак перстнтрования | мл 0] ин раствора 
иитрата ртути (Г) соответствует 5 585 мг железа 
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КАскорбиночетрический метод 


Опрелелелие осповано па восстановлении иона железа (ПТ) аскорби 
новои кислотой 


2Еез+ + СеНзОв = 2Ее?т — СН,Ов -- 21+ 


В качестве индикатора используют роданид аммония 

Хоз анализа Отбирают в ко1бу для титрования 250 мт —ОТн 
кислого раствора соли железа (ПТ} добавляют 25 ми воды, нейтрали 
з\ют раствор добавлением по каплям аммнака (1 1) до появления му 
тн, которую растворяют добавлением по каплям НС! {1 1) Нагревают 
раствор до 60°С, добавляют | мл 05 ин раствора роланида аммонныя 
{изн калия) и титруют кровапо краслый раствор до обесцвечивапия 
Титрование следует закончить за 5 мии 

Титролапие проводят также с индикатором вариампибляу, лобав 
ляя его 01—02 мл 1% ного раствора в 0,1] н растворе НС] Окраска 
переходит из синей или красной (в зависимости от величины рЁ) в бес 
цкетную 


Определение раствором хлорида олова (1) 


Хоб пнелиза Отбирают 250 мл раствора содержащего 109—150 мг ио 
ноь железа (ИГ) в узкогорлую колбу вместимостью 190 мт добавля 
ют 2 мл копиентрироваиной Н›5О. 1 г сухого хлорида аммония, па 
грезают раствор ло 60--70°С н выдерживают этх температуру во вре 
мя титрования Опускают В коябу нескотько кусочков мрамора для 
создания в пей атмосферы инертного газа Добавляют 2—3 каили 
ОТ н раствора роданида калия — нидикатора н титруют 0] н раство 
ром хлорида олова {П) да перехода окраски в соломенио желтую За 
тем добавляют 1—9 капли 0, н раствора гидрофосфата натрия 
М№а›НРО. а также 5. 6 капель насыщенного раствора молиблата ам 
молния и продолжают титровалне до перохода окраски Из зеленой в 
бледно голубую 


Раствор хлорида отова (11), ОЁи 


В склянку для хранения раствора вливают по 80 мя коицентрирован 
ной НЫ на каждый титр приготавливаемого раствора и всыпают по 
4- 5 г карбоната ватрия Ма2СО, для вытесиения воздуха из раствора 
и склявки Вэвешивают 12 г хлорида очова (Ш) 5$7СЬ 2НО на [л 
раствора и всыпают в склянку с соляной кнелотой После растворения 
солн раствор разбавляют прокинячениюй дистиллированной водой до 
н\ъногс объема Во время всей этой работы должно происходить вы 
деление углекислого газа Раствор хранят в установке в атмосфере уг 
лекнелого газа (см рис 9} 

Титр раствора хлорида олова {НИ} хстанавливают по раствору ио 
дата калия Отбирают в колб\ лля титрования 3250 мл титрованного 
ОТы раствора нодата калня К1О, добавляют 2 мт кониентрированной 
НСТ и титруют выделившийся иол 01] н раствором хлорида олова 
(11) В конце титрования лобавляют 1 мт 05 % ного раствора крахма 
ла и продолжают титрование до исчезновения синего окрашивания 


Твтрование проводят быстро без созлания атмосферы хглекислого газа 
внутри коэбы 
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Определение железа в железной руде 


Дихромстомегрический метод 


Ход анализи Растворяют —02 г железной руды в 20—25 мл концепт 
рировавной НЫ с добавзением 05--[0 мл 10% ного раствора хлори 
да олова {П) $1: 2Н.О ирн нагревании па иесчаной бане ла полио 
го растворепия закрыв кочбу часовым стеклом В присутствии $иСЬ 
ЗН2О раство] еинс происхолит быстрее 

После палвого растворения вавески руды (отсутствие темных час 
тичек на дне колбы) раствор разбавляют ло 30—40 мт водой нагрева 
ю* почти до кипения и добавляют по каилям при пепрерывном разме 
шиванин 10% вый раствор хлорида отова (П} до полного обесивечи 
вания раствора Ион Ее? при этом восстанавливается ло иона Ге+ 
Избыток раствора $лС!ь 2П:О лопускастся ие более 1—2 капель Пост 
охзаждення раствора под проточной водой добавляют к нему 10 мл 
насышениого (5 % ного) раствора хлорнда ртути (И) НеСь Через 
10 мин прибавляют воды до 200 мл 25 мл смеси Кнопа затем 3—5 ка 
нель раствора дифепиламиносульфоната затрия н титруют раствором 
днхромата калия до перехода окраски пасгвора из чисто зеленой в се 
ре зеленую после чего тнтруют по одвой кантле до появтепия устойчи 
вого фнолетового окрашивания 

Титрование можно пропести в присутствии 5—6 капсль 1% ного 
раствора дифепаламииа в коппентрироваиной 1]250: до перехода свет 
ло зеленой окраски в синие фиотетовую Зеленая окраска вб тизи конечной 
точки тнтрования хсиливается (Сг’*) Титруют также с добавлением 3— 
5 капель 0,2 % ного раствора февилантранитовой кислоты При этом 
окраска переходит нз светло зеленой в красно фнолетовую (вишиево 
красную) | мл 0,1 и раствора дихрочата калия соответствлет 5 585 мг 
железа или 7 985 мг оксида жедеза {П])} 

Тру дпорастворимые руды предварительно сплавляют с пиросерно 
инелым калнем Ко5.Оз и далее велут ана 1из как обычно 


Раствор смеси Кнопа 


Вливают 150 ма копнцентрировазной Н250.: в 500 мл воды, после ох 
лаждения добавляют 150 мл кониснтрироваиной НзВО., и разбавляют 
смесь водой до |4 


‚Меркурометрический метод 


Ход анализа Растворяют 02—0,25 г руды в колбе вместимостью 
250 мты 20 мл кониентрироваиной НСТ, предварительно смочлв навес 
ху иссколькими каплями воды Растворение проводят при нагревании, 
закрыв колбу часовым стеклом, периодически взбалтывая смесь 

По растворении руды в кипящий раствор добавляют по каплям 
кониснтрированной НМ№Оз до окрашивания раствора в красно бурый 
цоест (окислевие до Ре?*), избыток кислоты может быть несколько ка 
петь Обмывают стсики котбы 20—30 мт полы и кипятят раствор 2-— 
3 мин не закрывая стеклом, для удаления оксидов азота 

После охлаждения раствор разбавляют водой до 150 мя добавтя 
ют 20 мт 40% вого раствора роданила аммония (избыток МН.$СМ 
необходим для предотвращения образования белой мути каломели 
Н.С], от взаимодействия Нате НСП и сразу же титруют ОТн раст 
вором нитрата ртутн (П} Н2. (МО 

Прн добавлении раствора роданнда аммония \Н.5С\ появляется. 
счень интенсивное кроваво краспос окрашивание При титровании раст 
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вор П#(№Оз}› добавляют неботыянми порциями до начата просветле 
вия затем по кацлям, все время взбалтывая ин наблюдая чтобы мать 
образующаяся в месте падения капли полостью исчезала Титрование 
заканчивают при полном НЕЧеЗНОВСнНИЯ розовой окраски Появление 
темной мути в титрусмом растворе - признак  перетнтровання { мл 
Отн раствора Не. (М№Оз}› соответствует 5,585 мг железа 

Труднорастворимые руды спзлавляют с пиросерпокнс тым катием 
К.5›О‹, затем выщелачнаают водой и далее ведут определение, как 
оиисано вы:не 


Определение железа в марганцевой руде 
Дихгомато мегрический метод 


Ход онализа Помещают 05---20 г руды изн коннентрата (в зависимо 
сть от содержания  жечеза от 5 до 1%) в стакай вместимостью 
100 мл, добавляют 05 г сухого фторида натрия ХаЕ. 29—25 мл кои 
вентрированной ИС и нагревают до растворения пробы 
К горячему раствору добавляют по каплям 10% ный раствор хло 
рила олова $пС]. 2Н.О до обсецвечивания и еще избыток не более 1— 
2 капли После восстановлеиня раствор персволят в колбу вмести 
мостью 5009 мл обмывают стенки водой добавляют о мл насыщенного 
раствора хлорной ртути (НП) НеСЬ и после переменивания оставляют 
на 2—3 мини при этом образуется шелковистый осадок хлорида ртути 
{1; Не,Сь Раствор разбавляют волой до 200—250 мт добавляют 25 мл 
слеси кислот (250 мл концентрироваиной #250, осторожно вливают в 
739 мя воды после охлаждения добавляют 50 мт концентрикованной 
НИРО. и 2 мл раствора ипликатора лифениламипосульфоната натрия 
и литр} ют 01 н раствором дихромата калия до перехода зеленой ок 
рсеки в сине фнолстовлю, | мт О] и раствора К.С5О соответствует 
5555 мг железа 
Для маргаицевых руд содержащих мышьяк и медь навеску Зг 
гомещают в стакан вместимостью 100 мл добавляют 05 г фторида 
натрия МаЁ 19-25 мл кониентрированной НС] н нагревают ие допу 
ская кипення ло растворення навески К раствору добавляют 20 мл 
Н $0; (Е 10) ня выпаривают раствор до появления паров серной кисло 
ты После охлаждения добавляют 10 мт воты н 05 г порошка метал 
тического алюминня или грану лированного цинка пакрывают стакан 
чсовым стеклом и нагревают оаствор до обеснвечивания ие допуская 
снтльгого книсиия и буриюго растворения восстаповителя После обес 
нвечивания прибавляют к раствор 20 мл воды и отфизьтровывают ос 
талок восстановителя (АГ илн Яп) па фильтр красная лента Фнльтрат 
собирают в коническую колбу вместимостью 500 мл стакан и фильтр 
промывают 6—8 раз водой разбавляют ло 200 мл, добавляют 25 мл 
е\мисн кнелот (250 мл концентрировавниой Н›5О. 750 мл воды и 50 мл 
ковцентрированной НзРО.), 2 мт раствора дифевиламиносульфоната 
натрия, перемешивают и титруют 091 и раствором дихромата калия до 
переходе зеленой окраски раствора в сиие фиолетовую 1 мл Он 


раствора К.Сг»О: соответствует 5585 мг железа или 7985 мг окснда 
же еза Ре.Оз 


Определение железа в ферромарганце 
{от 2 до 10 $ и выше) 
Лихроматометрический метод 


Ас) анализа МЧавеску 02—10 г пробы смачивают 3—5 мт воды. затем 
растворяют в 10—25 мт коннентрировениой ИС! при стабом нагрева 
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нии 3 стакане вместимостью 100 мл Ирибавтяют по каплям 19 % ный 
раствор хторида олова (1) ЗаСЪ 21.0 до обесивечивавия и избыток 
1—2 капли После восстазовления раствор переводят в колбу вмести 
мостью 500 мл, добавляют 5 мя насыщенного раствора хлорида ртути 
(1} Нес {сулемы), нро этом образуется пебозьшой осадок хторида 
ртути (И {калометь) Раствор разбавляют о 250 мя водой добавляют 
25 мл емеси кислот {250 мч концентрировазной Н;5О4 750 мл воды и 
50 мл ковцеитрированвой 113204}, 2 мл раствора дифениламилосу льфо 
ната натрия (08 г/1) и титруют 0 [ и раствором дихромата калия до 
лерсхода окраскн из зеленой в ение голубую | мт О] ол раствора ди 
хромата калия соответствует 5 585 мг железа 


Определение железа в ферромолибдене (30% и выше) 
Дихроматометрический метод 


Ход анализа Растворяют 0,25 г ферромолнбдена в слакаие вместимостью 
400 мл в 20 мт смеси кнелот (300 мл копцентрированной НХО; смешаны 
с 900 концентрированной НС!) Растворение вслут при слабом нагре 
вапин не доводя до киненля К раствору добавляют 100 мл воды и 
концентрировавзый амунак по каптям до осаждения с} ммы гидрокси 
дов метаттов (до пояплення слабого запаха) нагревают до кипения и 
книятят 1—2 мин Осадок гидроксидов отфильтровывают на фильтр 
красная лента н промывают 8—10 раз горячим 2% ным раствором 
хлорнда аммония Затем осадок растворяют на фильтре в 20—30 мт 
горячей НС (1 1} в стакам, где производилось растворение Фильтр 
промывают 8--10 раз горячей НСТ (1 50} и выбрасывают В фитьтра- 
те спова осаждают сумму гидроксидов металлов копдентрированным 
аммнаком Осадок снова отфильтровывают, промывают н растворяют, 
как и в первый раз 

Осторожно выларлватют раствор (от гядроксндов), не допуская 
кипения до объема 20—25 мл К горячему раствору добавляют по кап 
лям 10% ный раствор хлорида олова (11) до обесцвечивания н 1—2 
капли избытка Раствор посте восстановления железа переводят в ко 
ничсскую колбу вместимостью 500 мт, смывая осадок со степок водой, 
добапляют 5 мт насыщенного раствора хлорида ртути (П} н остаа 
зяют па 2—3 мин, при этом должен образоваться небольшой белый 
иелколистый осадок хлорида ртути (1) Раствор разбавляют водой до 
200--250 мт добавтяют 25 мт смеси кислот (250 мт кониентрироваяной 
П.3О. 750 мт воды и 50 мл концентрироваиной Н-РО.), 2 мл раствора 
индикатора дифеннзаминосу тьфоната патрия (08 г/м) и тнтруют 0,1 н 
раствором дихромата калия до перехолл зеленой окраски раствора в 


сине фиолетовлю 1 мл ОТ н раствора К,Сг:О: соответствует 5 585 мг 
железа 





Определение железа в феррохроме 


Дихроматометрический метод 


Ход анализа К навеске 0.5 г феррохрома в козбу вместимостью 500 мл 
приливают 20 м1 поды, 10 мл концентрированной Н2504 и нагревают 
до нотного растворения пробы Добавляют к раствору 2 мл концентря- 
ровазной Н\О) и кипятят до улаления оксилов азота Если феррохром 
трудпорастворим то его растворяют с добавлением 25 мл копцентриро 
вапной хпорной кислоты МОЮ. Раствор разбавляют водой до 200 мт, 
осторожно нейтрализуют концентрированным амуиаком до качала оо 
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разования мути гидроксидов мсталтов, которую растворяют добавтепи 
см по каплям 11250. (1 1) Раствор пагревают до книення, добавляют 
5 мл раствора нитрата серебра (25 г/л) и 20—30 мт 20 % иного раство 
ра надсернокислого аммония (МН4)253Оз и нагревают расгвор до пре 
крашения выделения пузырьков для окисления хрома {ПП до хро 
ма (\1) 

После окончания окисления хрома добавляют концентрированный 
аммиак до полного осаждения гидрокендов мета тзов и кипятят ]—- 
2 мин Гидроксиды отфильтровывают на фильтр красная лента промы 
вают 6--8 раз горячим 2% ным раствором хлорнда аммония и раство 
ряют осадок па фильтре в 39 мл горячей Н25О; (1 4), собирая раствор 
в колбу, где проводилось осаждение Фильтр промывают 8- -10 раз го 
рячей Н.$О4 (1! 50) и 5—6 раз горячей водой Раствор разбавляют 
до 200 мл и повторяют операцию окисления хрома осаждение гндро 
хидов металлов аммнаком и промывапне осадка как описано выше 

Растворяют осадок гидрокендов в 30 мт горячей ИС (1 Ё} фильтр 
промывают 8--10 раз горячей ИС] (1 50} иб 6 раз горячей водой 
Раствор выпаривают до 25 мл к горячему раствору добавляют по кап 
ям 10% ный раствор хлорнда олова (П) до обесцвечивания с избыт 
ком 1—2 капли Обмывают стелки колбы водой добавляют 5 мт пасы 
щенного раствора хлорида ртутн (П) и оставляют на 2—3 мин при 
этом должен появиться неботылой шелковистый осадок хлорида рт\ 
тв (1} Раствор разбавляют до 209—250 мл, добавляют 23 мл емеи 
кислот {250 мт коннентрнированной Н.5О.4, 750 м: воды и 50 мт кон 
центрноованиой ПРО), 2 мл раствора нидукатора — дифевнламино 
сульфоната натрия — и титруют 0,1 н раствором дихрочата калия до 
перехода зезеной окраски раствора в сйне фиолстовую 1 мт 0,1] н ра 
створа К2СтО; соответствует 5,585 мг железа 





Определение железа в алюминиевых сплавах 


Дихромато метрический метод 


Пробу растворяют в НС! изи Нз$О., при этом мелезо потучается в 
форме Бе’, так как опо восстанапливается выделяю имея водородом 


2\1- 6НС! = 2411; - ЗНЬ, 
ЕеС1з + На == 2ЕеС1 -!- 2НС1 


Мешают составчяющие сплава Т1 {П1), У (1\У} и Си При раство 
рении в НИ или 1.50, медь остается в нерастворимом остатке п от 
фильтровывается Тнтрованием 0025 и раствором дихромата калия 
определяют от 0,2 до 1] % железа 

Ход анализа Растворяют 1 000 г сплава в конической котбе вмести 
мостью 250 мл в 50 мл смеси кислот при нагревании После позного 
растворения разбавляют водой, охлаждают и отфильтровывают на 
фильтр красная ленга с фильтробумажной массой в другую коническую 
колбу вместимостью 500 мл и промывают фильтр 5-—-6 раз холодной 
водой Общий объем раствора должен составлять — 120 —150 мт До 
бавляют 2 капли 1 % иого раствора дифениламиза в конпентрированной 
НО. и титруют 0,025 н раствором дихромата келия до получения ус 
тойчивого сние фиолетового окрашивания 1 мт 0025 п раствора 
К.Сг.О; соответствует 1,396 мг железа 

Если растворение навески сильно затягивастея и объем жидкостт 
уменьшастся то по растворении основной массы навески лобавляют к 
раствору 10—20 мл НЫ {1 1), спускают кусоик (—002 г) чистого 
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аломииня и кипятят 3—5 мии Фильтровать можно не ожндая полно 
го растворения добавлениого алюминия Гитруют как описано вып» 


Раствор смесн кнелот 


К 600 мт Н2$0. (1 3) добавляют 55 мл перегиаиной НС! {плотнос'ью 
112] 25 м1 концеитрированной Н.РО. ин 9290 мл воды 


Определение железа в гексацианоферрате (1!) 
[Ее( СМ): |“ 


Цери четрический метод 


Ход аназиза 1 Растворяют | г гексацнаноферрата (11) в 100 мл воды, 

добавляют 10 мл концентрированной НОГ и одну каплю раствора ит 

днкатора ферроина, титруют 0ез подогрелания 0] н раствором суль 

фата церня Се($50:)2 до изменения окрашивания от корнчневого оран 

жевого до желто зеленого | ма 9Т он раствора сульфата церия соот 

ветствует 3.684 мг К4[Ге(СМ);] или 4,223 мг К.[Ре(СМ) ЗНО 
Уравиепие реакцин 


2К: (Ре(С\)в] -- 26е(5О4)5 = Ссз(504) -- К25О: -:- 2КРе(СМ),] 


Мешают органические лосстановитети н ион роданида З$СК- 

2? К кислому раствору {—1 н Н›$04), солержащему —10 г/т 
Ее(СУ\): добавляют несколько капель 025 9, ного раствора о фенач 
трозипа и 01 М раствора хлорида железа {ПТ) Титруют ОГ н рэство 
ром сульфата церия (е($0,;)› до чисто желтогс окрашивания Е мт 
ОГ н раствора Се($04)› соответствуст 3684 мг К. [Ее(СМ):] или 
2120 чг Ре(СМ 


Пермангинатометрический метод 


Ход ана шза Кислый (1н Н.$0:), содержащий 0,5—1 0 г соли в 300 мт, 
почти бесиветный раствор тнтруют 01 и раствором перманганата ка 
лия до получепия устойчивого слабо розового окрашивания Сначала 
в ситу образования ферроцпваинда калия (ПГ) раствор окрашивается в 
желто зеленый цвет после окончання окнелення пасту озет явное окра 
шивание перманганата Титровапие следует вести в достаточио разбав 
ленном пастворе на фоне бетого листа бумаги Тятр раствора пермая 
гапата \хстанаваивают по препарату х ч К,[Ге(СМ);] ЗНО 1 мл 01 н 
рствора КМиО. соответствует 3,684 мг К.[Ее(СМ):] или 2120 мг 
Ее(СХ), 
Уравнение реакции 


ОН, [Ее(СМ)‹] —- 2КМло; -- ЗН2$0, == 10Н% [Ее(С®)а -|- 
-- К55О, -- 2Мп5О, + 8Н.О 
Определение титрованием раствором сульфата цинка 


Ход ана шза Растлоряют 0 4 г соли К. [Ре(С№)5| в 50 мт кипящей воды 
в конической колбе вместимостью 250 мл Добавляют 15 мл 20 % ного 
раствора Н›5О.; 9 капли 1% ного раствора железосинеродистого калия 
К. [Ее(С\);], 2 каплн 14% ного раствора дифенитамниа в концентри 
рованлой Н›5О. и медленно титруют 0075 М раствором сульфата цин 
ка при температуре не ниже 50°С до появления серовато фиолетовой 
окраски За 05 мт до конечной точки эквива тенгности скорость титро 
вания не должна быть более | капли в минуту 1 мт 0,075 М раствора 
с\ льфата цинка соответствует 2 112 мг трехводной соли 
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Раствор сульфата циика, 0075 М 


Растворяют 4,9035 г цинка марки ЦБ или ЦО, очищенного с по 
верхности вожом от оксида цинка, измельченного в ступке, при на- 
гревании на водяной бане в 200 мл 20% ной серной кислоты в фарфо 
ровой чашке По охлаждении содержимое чашки переводят в мерную 
колбу вместимостью ] л, разбавляют волой до метки и перемешивают 
Раствор нс иу ждается в установке титра 


Определение железа в гексацианоферрате (111) 
К. [Ре(СМ);] 
Нодометрический метод 
Реакция протекает по уравиению 
2 [Ее(СК) | + 21- = 2 е(СК)о М + 1 


Высвободившийся нод титруют раствором тносульфата натрия Ре- 
акция ускоряется осаждением Кон [Ре (СМ)5] 


[ЕРе(СХ}в]3-- -;- 2Кое -]- бп’ =. Кой [Ее СМ) 


Мсешают вещества, вступающие в реакцию © иод ноном 

Ход анализа Растворяют 0,5 г соли в 30 мл воды в конической 
колбе с притертой пробкой вместимостью 500 мл Добавляют 2 г иоди 
да калия и 5 мл 19% ного раствора НС] После перемешивания остав 
ляют в покое на | мин Добавляют 3 г сульфата цинка Йп$О. 7ТН.О 
растворенные в 10 мл воды, закрывают колбу пробкой и персмешива 
ют Через | мин смывают пробку и тнтруют выделившийся нод Оп 
раствором тносульфата патрия до обесцвенивайпня добавляя в конце 
титрования 2 $ мл 05% ного раствора крахмала | мл Он раствора 
тиосульфата натрия соответствует 2,120 мг Ес(СМ№)в нли 3293 мг 
К. [Ре(СМ)в] 


золото 


Малые количества золота определяют нодометрическим микрометодом 
Титруют также золото раствором гидрохннона 


Определение золота в растворе 


Иодометрический метод 


Ход анализа 1 В пентрифужную пробирку отбирают водный раствор, 
содержащий 2—3 мг золота (ПГ) Добавляют 2 мл 40 % ного раствора 
формальдегида и 05 мл 2 н раствора гидроксида натрия МаОН На 
гревают иробнрку на водяной баие 15 мии, посыпают поверхность жид 
кости порошком тонко растертого талька и пентрифугнру ют восстанов 
ленное металлическое золото Посте промывалтя водой к осадку золота 
добавляют | мя концентрироваиной НС, 200 мл 01] и раствора иода 
н1| мл 5 % ного раствора нодида патрия \а! Перемешнвают смесь до 
растворення золота и титруют обратным методом из микробюретки из 
быток нода ОГ н раствором тносульфага патрия с добавлением раство 
ра крахмача Необходимо параллельно проводить холостой опыт со 
всеми применяемыми реактнвами 

2 К 20 мт раствора, содержащего ^740 мг Аи , добавляют 15 мл 
концентрированной НС! 5 мт концентрироварниой Н\О и нагреваюг 
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смесь под тягой Добавляют 25 мл 5 % ного раствора гииюхлорнта нат 
рия МаС!О, 35 мл воды и слабо кипятят 10 мин По охлаждении ра 
створ иейтразизуют по лакмусовой б\ мажке добавленнем насышелного 
раствора карбовага иатрия №а.СО. Достигнув лейтрального состояния 
делаюг заствор слабо киелым добавлением па каплям НС (1 1), за 
тем побавляют пасыщелный раствор бикарбовата натрия МаНСО., до 
шелочной реазции по такмусовой бумажке Добавляот 2—3 г подида 
калия растворечпого в небольшом объеме воды, и титруют выделив 
шийся под 001 н раствором арсенита натрия с применеяием раствора 
крахмала до нечезновеняя синего окрашивация 


Определение гидрохиноном 


При растворении зозота в царской водке оно поляостью переходит в 
Ац (11) Пабыток своболиого хлора после растворения удаляют про 
пусканием струй воздуха Титруют Аи (ПЕ) раствором гидрохинона с 
восстанов ленис\! до металлического золота 


21 АСИ -!- ЗС, НвО = ЗАи ++ ЗС,Н.О2 -—- 8НС 


Индикатором служит о дианизидин 

Ход анализа К раствору, содержащему —2 мг Ан (Ш), добав 
ляют 2 каили концентрированлой {С} сухой бифторил калия КНЕ. дая 
создания буферности раствора и | мл раствора о дианизилина Немед 
ленио твтруют раствором гидрохинола до исчезновения красного окра- 
шивавия 





Растворы 


Титрованный раствор гидрохинона Растворяют 0 8372 г 
гидрохннона в 400 мч воды с добавлением 29 мл конпентрированной 
НС] Раствор разбавчяют в мерной колбе водой до [ ч 1 мл такого 
раствора соответствует 1 мг золота Титр раствора проверяют по стан 
дартно\:\ раствору золота (ПГ) 

Стандартный раствор золота (ПТ) Растворяют 0 10 г 
чистого зотота в смеси 04 мт ковцентрировавной НО; и 12 мл кон 
центрировалвой НС! ирн слабом пагревапнн Пропускают через раствор 
струю воздуха до хдателия хтора и в мерной колбе вместимость о 
100 чт пазбавтяют водой до метки Коицентрация составляет | мг/мл 
золота (11) 

Раствор ниднкатора о днанизидииа Растворяют 0,5 г 
о дианизидина в смесн 200 мл воды и 2 мл копцентрированной НЦ и 
разбазляют водой ла 500 мл 


Определение золота в цианистом электролите 


Иодометрическии метод 


Ход внолиза Отбирают пробу электролита с содержанием золота че 
более ОСЕР г в фарфоровую чашку Добавляют 20 мт концентрирован 
нои ПС] и вышаривают под тягой досуха (для удаления НСМ) Сухой 
остаток смывают горячей водой в коническую колбу вместимостью 
250 м1 добавляют 2—3 мт 10 % ного раствора ноднда калия и титру 
ют 01 н раствором тносульфата ватрия после добавления 2—3 мл 


05% пого раствора крахмала до обеспвечивання снией окраски крах 
ма та 


Реакция протекаст по уравнению 
АиС1; -- ЗКГ-= Аи! -- 15 +- ЗКС] 
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1 мл ОГ н раствора тносульфата натрия соответствует 986 мг зо 
лота 


Иод 


Свободпый нод титруют стаидартным раствором тиосульфата натрия 
при РИ 7 до перехода бурой окраски раствора в желтую Добавляют 
нодид калия и раствор крахмаза и далее тнтруют сиинй раствор до 
обесцвечивания 

Очень разбавленные растворы титруют из мнкробюретки в колбе 
с притертой пробкой с иссколькими миллилнтрами бензола хзорофор 
ма н чстыреххлористого углерода до исчезновения окрашивакия оргл 
нического растворитетя 

Уравнение реакция 


1, -- 25,0; ^=2Г` + $,0% 


Влияет прямой солнечный свет, высокая кислотность и ката зизато 
ры (вапричер, Си?!), завышая результаты Мешают восстановитези 

Близкие к нейтральным растворы (РН 5—9) тнтруют стаидартным 
раствором арсенита в присутствии крахмала п иодида калия 


1, АО; ` |-Н.О = 277 -- АЗОу + 2Н* 


т И р 
Иоя СЫ не должен применяться для нейтрализалин изи создания 


буферной смеси так как под может улетучиваться совместно с выде 
зяющимся СО» 

Иодиды в нейтральном ичи слабокислом растворе обрабатывают 
хтором С\ь или бромом Вг» Избыток хлора удаляют книячением, а бро 
ма — муравьиной кислотой, титруют раствором тиосульфата 


21 +.6С1, -|. 6Н,О:-- 205’ 5 12СГ” 12" 


Мешают Ге? и МО, Метод хором для сжделения матых ко 
личеств [-- в присутетвни С] н малых количеств Вг 
Для определения нодата 10. нти пернодата [Ф ;’ ана лизируемый 


раствор вливатюг в колбу с 2 и раствором ИС п избытком КГ Тят 
руют выдетивишйся нод раствором тиосучьфата Уравиение реакции 


5-1. 5] +9 43% 
у -- 5 --6Н* = 31, + ЗН,О 


Мешают ХО, 2 органическле вещества и окистнтетли, вступающие 


в реакцию с 1Оу’нли 164 Иодат и периодат титруютея вместе 


Определение свободного иода 


Иодометрический метод 


Ход анализа 1 Перед взвешиванием свободиого иода в бюкс помеща- 
ют 2- 25 г иолида калия и 0,5 мл воды Бюкс закрывают притертой 
крышкой и цосле выравнивания температуры тонио взветтивают его 
Открыв бюкс, всышают в него 03—04 г нода и закрывают крышкой 
Нод быстро растворяется в растворе нодида казия После выравнивания 
температуры бюкс снова быстро взвешивают Раствор из бюкса быстро 
и количественно переводят в копическую колбу для титрования вмести 
мостью 250 мт, разбавляют водой до 100 мл, добавляют | г нодида 
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калия Раствор пода титруют 01 ин раствором тиосульфата натрия до 
перехода бурого окрашнвання в светло соломенное Добавляют 1—2 мл 
0,5 ®. ного раствора крахмала и титруют далее тносульфатом до исчез 
новсния еннего окрашивания | мл 0] н раствора тпосульфата соо“ 
ветствует 12 69 мг иода 

2 Озбирают 250 мт сильно разбавленного раствора иода в кол5у 
с притертой пробкой добавляют 5—6 мд бензола, хзороформа или че 
тырехуториетого углерода Титруют 001 (или 0,001) н раствором тис 
сульфата натрия закрывая колбу после каждой пориин добавленного 
раствора Дают отетояться органическому растворитетю н набтюлают 
исчезновение сго окрашивания 

3 К 250 мт нейтрального, слабокислого ити слабощелочпого раз 
твора (РП 5—8) добавляют в колбу для титрования |—2 г иодида 
калия ин титруют 01 (005} н раствором арсенлита натрия до ясчезно 
вения б\пого окрашивания Далее добавляют 2—3 мл 0,5 % ного рас 
тлора крахмала и дотитровывают раствор до исчезновения синего ок 


рашивания 1 мт ОТ н раствора арсенита АзО 3 соответствует 12 69 мг 
нода 


Определение иодида 


Бромато четрический метод 


Титрование проводят в присутствни цнаиида калия в кислой среде 
Уравнение реакции 


ЗГ` -- ВО; + ЗНСУ + ЗН* = ЗМ + Вг" + ЗН,О 





Ход анализа К анализируемому раствору {60—70 мл) добавляют 
5—10 м: Ен раствора цнавида калия КСМ Затем добавляют фосфор 
ную кислоту ло 30% нои копцентрации (изи серную кислоту до 
15 % ной нли сотяную кислоту до 5—10 % ной концентрации) Добаз 
ляют 3 мя 05% ного раствора крахмала и титруют 0,1 и раствором 
бромата калия до исчезновения синего окрашизання При плохом пе 
рехоле окраски добавляют сще раствор КСМ Бром Вг- до 05 М не 
мешает определению |! мл 0,1 н раствора бромата соответствуег 
6 345 мг пона иода [- 


Мил рометод 


Ход анализа Отбирают 2,0—100 мл (2—10 мг Г) апализяруемого ра 
створа в коническую колбу с притертой пробкой вместимостью 50 мд 
Раствор доводят водой до 10 мл, добавляют 1 г бромида калия КВг 
2 мт четыреххторнетого углерода и 5 мл 12 н раствора НС! Титруют 
по капзям 00] н раствором бромата калия КВ:гОз до обесцвечивания 
красного окрашивания слоя органического растворителя Цосле взбал 
тывапия органическому расгворителю дают отстояться 1 мл 0,01 н ра 
створа КВтО, соответствует 0 6346 мг ноднд нона 

Твтровалне можно проводить в присутствни 1 г МаС! илн 1—2 г 


КВ: 
Иодометрический метод 


Ход анализа К 100 мл анализируемого раствора добавляют 5 мл ле 
дяной уксусной кислоты и 10—20 мл 204% ного раствора ацетата наг 
рия Добавляют избыток бромной воды до исчезновения возникшего 
вначаче сильного окрашивания свободного нода Котбу закрывают ча 
совым стеклом н оставтяют стоять на 10 мин Затем разрушают избы 
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ток брома осторожной добавкой по каплям прн размеи нвании 80 % ной 
муравьнной кислоты Реакция протекает замедленно, еслн обесцвечива 
пис брома закончнлось, добавку муравьиной кнелоты прекращаюг До 
бавияют к раствору 20 мл 5% ного раствора нодата калия и дают 
10 мин постоять Титруют нод 91 н раствором тносульфата натрия 

Сели в ходе анализа был получен осадок подида серебра Аё[ его 
отфильтровывают, промывают н обрабатывают ледяной укеусной кн.- 
дотой и раствором ацетата натрия до растворения затем нагревают на 
водяной бане 10 мин н оставляют на 30 мин Лассе ведут определение 
как описано выше 


Определение хлорачином Т 


Ход анализа Растворяют - 05 г анализируемого вещества в копичес- 
кой колбе с притертой пробкой в 50 ма ИС (1 1) Добавляют 5 мт 
002 М раствора однохлористого нода (1, 5 мт хтороформа п титруют 
0.1 н раствором хлорамина ТТ, инока бурая окпалка иода не станхт со 
зоменио желтой Колбу закрывают иробкой и взбастывают Титрование 
продолжают при хорошем взбалтывании до персхеда окраски слоя хло- 
роформа из нуриурной в бледно желтую 


Определение раствором ванадита аммония 


Ход анализа Отбирают 250 чт анализируемого раствора подида, дэ 
бавазют 30 мт концентрированной ИС] 5 мт 002 М расгрора одно 
хлористого нода и э мл хюроформа Посче охлаждения до комнатной 
температуры титруют 01 {002) и раствором ваналдата аммония до пе 
рехода бурой окраски воднов фазы в бледно зеленую, а хгорофорач 
окрасится в иури\рный цвет Хорошо взбалтывают и продолжают тит 
роваиие по капгям до нечезповения вурпурвого окрашивания слоя 
хлорофорча Концептрация НС] в конце титрования должна составлять 
7—15 н, ести требустся в ходе титрования добавляют еще коицен” 
рированную НС] 


Иодатометрический четод 


Ход анализа 1 Пробу содержащую 02—03 г нодида калия раслво 
ряют в возможно малом количестве воды Добав зяют 40 мл васыше 1 
ного раствора бромида калия КВги 20—30 мл конпентрированной НС 
Затем добавляют воды до растворения выкристалтнзовавигихся солей 
добавляют 5 мт хплороформа и титруют 01 я раствором нодата калия 
К1Оз ло исчезновения пурпуриото окрашивания с”оя хтороформа 

2 К зпализирусмому раствору в коническую котбу добавтяюг 20 — 
30 мт ацетона н разбавченную Н›$О,; (1 1} до потученпия се коицент 
рации в конце титрования 2—25 н (учитывая разбавление) Добавля 
ют 2—4 мт 05 % ного раствора крахмала и титруют 01 в раствороч 
подата калия КЮ; до перехода коричиевой подо крахматьной окраскч 
в чието сниюю Далее титруют замедтепно до потиого обеснвечивания 
раствора 


Определение иода и иодида 
при их совместном присутствии 
Иодатометрический метод 


При взалмодействии пиона иода Г или свободиого иода с сниильной 
кислотой образуется подпнан 


{+ + НСХ = СМ --Н+ или 15 -- НСМ = ТМ -Н Г - НТ 
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Нодщнан титруется 0,1 н раствором иодата калия КЮ: 

Ион пода }- тируют 91] н раствором тяосульфата натрия 

Ход анализа К нейтральному раствору добавляют 509 ма 2 и рас 
твора >50. и 6--8 мт 05 н раствора нианида калия КСМ Тиятруют 
01 н раствором иодата калня добавляя в конце титрования 2-—4 мл 
05% ного раствора крахмала до обесцвечивания Расход раствора со 
ответствует содепжанию суммы иода и иод нова Отбирают вторую 
такую же аликвотную часть раствора и титруют 0? н раствором тио 
с\ льфата натрня до обесцвечивання синего раствора, добавляя в конце 
титрования 2—3 мт 054% ного раствора крахмала Расход раствора 
соответствует содержанию свободного нода 


Определение иодата 


Иодочетрический метод 


Ход анализа Аизтизирусмый раствор {аликвотную часть 250 мт} вла 
вают в коиическую колбу, содержащую 95 мл 2? н раствора НС и 
1—2 г водида калия К! Титруют выделившийся иод ОЁ н раствором 
носа льфата натрия до обеснвечинания добавляя в конпе титровання 
2—4 мл 05% пого раствора крахмала Уравиение реакцин 


Юз -- 5Г` + 6Н* = 3, + ЗН,О 


Мешают питриты органические вещества и окистители Иодат 
и нерводат титруются совместно 1 мт О]! н раствора тносульфата на” 


рня соответствует 2.915 мг нодата 105. 


Определение периодата 


Арсенометрический метод 


Ход анализа К аназизирусмому раствору {-—25 мл} добавляют 20 мл 
насыщенного раствора тетрабората патрия (буры}, содержащего 95 г/л 
борной кислоты Н.,ВО; Вводят 2 г нодила калия КГ и титруют выде 
лившийся нод 0] н раствором арсенита натрия до обеснвечивания до 
бавтяя в коные титрования 2—3 мл 05% ного раствора крахмала 
Уравиесние реакции 


1Ю; -:- 27 `-- НО : Оу +1. --20Н7 
1 мт ОТ и раствора арсенита соответствует 2359 мг пернодата 


Иодометрический метод 


Ход анализа Вливают анализирусмый раствор в колбу, содержащую 
20 мз2н раствора НС! и 2—3 г иоднла калия КТ Титоуют выделив 
нийся нод 0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесцвечнвания до 
бавляя в конце титровання 2—4 мл 05% ного раствора крахмала 
| мл 0,1] н раствора тносульфата натрия соответствует 2389 мг перио 
дата Совместно с пернодатом титруется подат Мешают нитриты и ор 
ганнуеские вешества, а также окислители, вступающие в реакцию с 
нодом или ионом иода Ё- 
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КАДМИИ 


Определение С4?" в растворе 
Бромид броматный метод 


Осаждают С4?+ из раствора антраниловой кислотой, антранилат кад 
мия растворяют в 4 и НС и определяют бромнд броматным методом 


эквивалентное количество антраниловой кислоты в растворе Уравнения 
реакинй 


СЧ (МНС ЬСОО}ь - | 2Н- = С4?+ -- 2Н.С;Н.СООН, 

МНХН.СООН -{ 2Вг» = МН.СН2Ве›СООН -|- 2Н+ - 2Вг— 

Мешают Со, Си, Ма, №, РЬ и Сп, также осаждаемые антраниловой 
кислотой 

Ход анализа Нейтральный раствор, содержащий — 100 ме С4?+ в 
150 мл, нагревают до кнпенья и добавляют 20 мл 3% ного раствора 
антраниловой ьислоты для осаждения С4?+ Дают 1 ч постоять {6ез 
подогревания} и фильтруют через фильтр красная лента Прочывают 
осадок промывной жидкостью {раствор антраннловой кислоты разбав 
ленный 1 20) и в конце промывают несколько раз этанолом Осадок 
Са{мн.СН.СООТ, растворяют на фильтре в горячем 4 и растворе НС|, 
собнрая раствор в коническую колбу Титруют 0,} н раствором бромил 
бромата после добавления 2—4 мл 02% пого раствора индиго до ие 
рехода окраски раствора из синей в желтую {избыток Вг.} Добавтяют 
2 г нодида калия и титруют 0,1 и растьором тносульфата до обеснзе 
чнвания, добавляя 2—3 мл 05% ного раствора крахмала [| мл 0,1 н 
раствора тиосульфата соответствует 1,405 мг Са?+ 


Броматометрический метод после осаждения 8 оксихиполином 


Ход анализа К нейтральному или слабо кислому раствору пробы до 
бавляют сухой карбонат натрня Ма2СО. до начала образования мути, 
которую растворяют добавлением по канаям  «онцентрироваинсй 
СНХООН Нагревают до 60°С и добавляют 2% ный этанольный ра 
створ 8 оксихинолниа до полного осаждения Са?+ {появления желтого 
окрашивання раствора) Нагревают до кипения и дают постоять, нока 
осадок соберется на дне Осадок отфильтровывают через фильтр крас 
ная лента промывают сначала горячей, затем холодной водой Осадок 
с фильтром переносят в стакан, в котором нроводнлось осаждение, и 
растворяют его в 2 н растворе НС! Фильтр промывают 2 н НС] и вы 
брасывают Добавляют к раствору несколько капель 02 % ного раствора 
метилового красного, затем из бюретки 9,1 н раствор бромид бромата 
до нерехода окраски из красной в желтую, после этого добавляют из 
быток раствора бромид бромата }—2 мл Добавляют 1--2 г иодила 
калня и титруют выделившийся иод 0,] н раствором тносульфата нат 
рия Иногда образуется осадок при добавлении иодида калия, но он 
растворяется при титрованпи тиосульфатом Добавляют 2--3 №1 


05% ного раствора крахмала и дотитровывают снний раствор до обес 
цвечивания 


Определение С4?+ в сернокислом электролите 
Иодометрический метод 
Осаждают С4”+ из горячего раствора сульфидом патрия Уравнение 
реакний 

С3$04 ++ Ма2$ = С4$ -- Ма>50. 
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Осадок растворяют в избытке 091 н раствора иода, который оттитро- 
вывают 0] н раствором тиосучьфата натрия в присутствии раствора 
крахмала 

Ход анализа Отбирают 5,00 мт электролита в коническую котбу 
вместимостью 2508 мт Добавляют воды до 100 мл, пагревают до кипе 
ния, прибавляют 19 мл насыщениого раствора сульфида натрия 
№2›5 ЭН2О и книятят 2—3 мни Наревание прекращают и дают осал 
ку отстояться По стенке вводят канпзю раствора Хаз5 ЭН.О для пр? 
верки полноты осаждения СЧ” Бели в месте введения капли появля 
ется муть добавляют еще 1—2 м1 раствора сульфида натрия ип опягь 
кипятят 2—3 мин Добимнись полноты осаждения осалок отфильтро 
вывают через фильтр синяя лента, промывают 2—3 разл холодной во 
дой н переносят вместе с фильтром в козбу. в которой проводилось 
осаждение Нативают в колбу 250—300 мт 6! и раствора пода из 
бюреткн, закрывают колбу пробкой и хорошо взбалтывают Раствор 
должен иметь бурый иРст что будет служить подтверждением что лод 
нмсется в необходимом избытке Добавляют небольшими порция 
25 чл НОГ {1 2} при востоявиом взбаттываиин Титруют ОР и рас 
твороч тносульфата до обесивечивания добавляя в конце тнтрования 
2—3 мл 05% ного раствора крахмала } мл 091 н раствора иода со 
ответствует 562 мг кадмия 


Определение С4?` в цианистом кадмиевом электролите 


Ферроцианидный метод 


Ход анализа Отбирают 5,00 мт цианистоо электролита в стакан вме 
стимостью 100 мт добавляют 3 мт концептриронанной Н55О. н вына 
ривают под тягой до появления густых белых паров серлой кислоты 
(для разрушения цнаиида) Июосле остывания остаток растворяют в 
50 мл воды и нереводят раствор в коническую колбу вместимость о 
500 мл Доводят объем раствора до 200 мл, добавляют 5 мт концен" 
рированной НС, 20 мт 28% ного раствора хлорида ам\ония, нагрева 
ют до кипения н титруют раствором ферронианида калия К.[Ее{С\) | 
нри перемешивании 

Для установления копка титровавня тонкой стеклянной трубкой 
наносят каплю титруемого раствора на бе кю фарфорсвую иластни`у 
предварительно смазанную тонким слоем парафииа чтобы капти ие 
растскатнсь Добавляют к этой капле каплю раствора лидикатора — 
3% ного раствора молибдата аммония (№Н:).Мо0, Поязасине свето 
желтого окрашизання прн смешива тан капель хказывает на конец тит 
ровання Проводят несколько паралтетьных титрог ний 

Можно проводить титрование © евнутренпнм^ пиликатором дифенил 
амнном Отбирают 25,0 мл электролита в мериую котбу вместимостью 
250 мл и разбавзяют водой до меткн Отбирают 250 мт полученного 
раствора в колбу для титрования добавчиют воды до 56 мл, 20 мт 
10% ного раствора пирофосфата натрия Ха.Р.О; 10Н.0 (для комп 
лексования Ее?*), 15 мл Н250. (1 4), 10 мт 20 % ного раствора суль- 
фата аммония (МН:).50., 3 капли | % ного раствора индикатора зи- 
фениламина в ковц Н›5О, и 3 капли 1% ного Гаствора красной кро 
вяной соли Кз[Ге(СМ};] (феррицнанида калия) Через 2—3 с появля- 
стся сине фиолетовое окрашивание, титруют раствором К.|Ее(СМ}.] 
при постоянном перемешиванни Раствор постепенно бледнеет н при 
обретает  зеленовато желтую окраску от выдетякянегося осадка 
К.Са3[Ее(СМ)з]› Переход окраски к бесивстпой Пол конен титрова 
ние замедляют, следующую каплю из бюретки добавляют, когда окрас 
ка восстановится носле хорошего взбалтывания 
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Раствор железосинеродистого калия К,[Ре(СМ) | 


Растворяют 22 г К.[Ее{СМ)] ЗН в одном литре воды © добав 
кой 02 г сульфита натрия №а›$Оз 7Н.О Титр раствора устанавливают 
по стандартному раствору кадмия Са?+ 


Определение кадмия в магниевых сплавах 
с применением диэтилдитиофосфата никеля 


Иодометрический метод 


Ход анализа Растворяют 8,2—05 г сплава (при содержании кадмия 
2—3%) в 15 мл Н;50. (1 5) в стакане вместимостью 100 мл Добав 
ляют 15 мл 0,025 М раствора диэтилдитиофосфата никеля, хорошо 
перемешивают и дают осадку отстояться Спустя 1 ч осадок отфильтро 
вывают через фильтр синяя лента Осадок на фильтре промывают 5— 
6 раз насыщенным раствором диэтилдитиофосфата никеля Фильтр с 
осадком развертывают смывают осадок в коническую колбу вмести 
мостью 290 мл и добавляют концентрированный аммиак до полного ра 
створения осадка Аммиачный раствор нейтрализуют перегнанной НС 
{но не Н.5Ои} по метиловому красному и добавляют избыток 1 мн 
Титруют 0025 М раствором иода до получения отчетливого сипего эк 
рашнвания в присутствии раствора крахмала 
Уравнение реакции осажденая 


©9450, -- {С>Н5О}.Р5$]е № = 

= №150. -[ [{С>Н5О}» Р$$]2 Са 
Тнтрование протекает по реакции 

2(С>НьО)2Р$$1 МН, -{ 12 = {©2Н5О}.25$ — $$Р (ОС»Н,)2  2МН 
Растворы 


Диэтилдитиофосфат никеля 0025 М Растворяют 10/725 г 
иерекристаллизованного препарата в воде при сильном и продолжи 
тельном встряхивании в мерной колбе вместимостью | л затем разбав 
ляют водой до метки 

Промывная жидкость Насыщенный раствор диэтилдитио 
фосфата никеля К произвольному раствору сернокислого кадмия до 
бавляют раствор диэтилдитиофосфата никеля Выпавший осадок от 
фильтровывают и промывают водой до отрицательной реакнии на ни 
ьель Осадок переносят с фильтра в колбу, добавляют | л воды, 
закрывают пробкой и встряхивают 15—20 мин до насышения Осадок 
отфильтровывают и выбрасывают, а фильтратом пользуются в качестве 
промывной жидкости 


КАЛИЙ 


Определение К+ в растворе 


Пермангонатометрический иетод 


Ход анализа К анализируемому раствору соли К+ добавляют 2 в ра- 
створ нитрата кобальта Со(МО:}› 2 н раствор нитрита натрия МаМО, 
и 2 н раствор уксусной кислоты СНУСООН (ло рН 4) Постепенно 
раствор мутнеет и из него выделяется желтый кристаллический осадок 
гексапитрокобальтита калня — патрня К»„Ма [Со (МО.}:] Уравнение ре 
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акции 
К - Со? + Ка+-{ 7407 -- 2СП.СООН = 
= Ка [Со(№02)в| -- ХО +- 2СНСОО- - ИЗО 


После созревания осадок отфильтровывают через фильтр синяя лен- 
ла и промывают 2% ным раствором нитрата аммония МН.МО, Оса- 
док с фильтра смывают в стакац, в котором проводилось осаждение, 
добавляют 50,0 мл 0,05 н (или 0,02 н) раствора пермангапата калит 
КМлоОь, 5 мл 6 н раствора Н55О. и взбалтывают до растворения осал 
ка (—15 мин) Добавляют 2 г подида калия КГ и титруют выделивший 
ся иод обратным методом 005 н раствором тиосульфата натрия до 
обесцвечивання, добавляя в конце титрования 2—3 мл 0,5 % ного ра- 
створа крахмала 

\ равнение реакции 


5%0}` > 2Мпоу 4. 6Н® -- 5\0у -:-2Ма”" -- ЗН,О 
КАЛЬЦИЙ 


Определение Са*- в растворе 


Перчанганотометрический метод 


Нон Са”*т осаждают оксалатом аммония затем осадок отфильтровыва 
ют, растворяют в? н Н>$0; и титруют эквивалентный оксалат раство 
ом перманганата калия пря 80—90`С 

гравнения реакций 


СаС2О: -- 2Н-- = СаЁ+. -- СО, 
5. -- 2МпОу 4. 6Н* == 1960, -- 2Мп”” .:. 8И,О 


Мецают Ва2+и $г?т 

Ход анализа К раствору сози Са т добав вют несколько Митю 
литров ПС! {1 1) п доводят водой до 150—200 м+ Нагревают до ки 
ления и добавчяют 3 г оксатата аммония К горячему раствоп\ доб 
ляют по каплям аммиак {1 1) при перемсаивании до переходз окла 
ки индикатора метизового красного низ красной по нелую (ит: до 
слабого запаха аммнака} Образовавшемуся осалку Саб, лают Ё + 
отстояться и декавтируют кнакость с осадка черся фип:р @езая 16: 
та Осадок заметно растворим в воде его промыют 2’, ным расво 
ром оксалата аммония декантацией Затем осадок иерснодят на фильтр 
н продолжают промывание до отрицатетий,й ре виии ва мон С]- 

Фильтр с осадком развертывают на сть ке сталана и смывают оса 
док водой Остатки осадка смывают с фильтра 1:50: (1 1) Фильтр 
еще раз смывают водой и удатяют Добавляют еце 10 мл Н25О, (1 1, 
нагревают до 80--.90°С и титруют 61 и раствором перманганата калия 
КМлО: до устойчивого слапо розового окрелинъания 1 мл 0,1 н раствс- 
ра ом соответствует 2004 мг кальция ити 2804 мг оксида каль- 
ция Са 


Определение титровинием растворои нальмитата лалия 


Ход анализа Нейтральный раствор соли Са?+ титруют 0 | н раствором 
пальмитата калия Выпадает осадок соли пальмитата кальция Урав 
нение реакции 


2свНаСООК -+ Саб! =(СьНаСОО)2 Са — 2КС! 
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Избыток раствора нальмитата калия подвергается гидролизу, в 
результате которого образуется свободный КОН Уравнение реакции 


СьНаСООК + НО = СНаСООН - К+ + ОН 


Титрование проводят с добавлением 2—3 капель | % ного этаноль 
ного раствора фечолфталенна до слабого розового окранивания | мА 


0,1 н раствора пальмитата калня соответствует 2004 мг Са или 
2,804 мг СаО 


Раствор пальмитата калия, 01 н 
Нагревают в литровой колбе на водяной бане 25,6 г пальмитиновой 
кислоты в смеси 500 мл нропилового спирта н 300 мл воды Парал 
лельно готовят раствор 15 г гидроксида калия КОН в 100 мл теплого 
96 % ного этанола К раствору пальмитиновой кнслоты добавляют не 
сколько канель 1% ного этанольного раствора фенолфталеина и вводат 
раствор КОН до появления слабого розового окрашиваиия РастРор 
должен быть прозрачным, его разбавляют пропиловым спиртом до | л, 
если требуется, фильтруют 

Для установки титра раствора готовят 91 н раствор хлорида каль 
ция Сас! 6Н.О и устанавливают сго титр гравиметричеким методом 
Отбирают аликвотную часть установленного раствора СаСЬ, кипятят 
его 2—3 мин длч удаления СО», затем нейтрализуют 0,1 и раствором 
№аОН по фенолфталенну Титруют 0,1 н раствором пальмитата калня 
до слабого розового устойчивого окрашивания 


КИСЛОРОД, 


Определение кислорода в растворе 
Иодолметрический метод 


Опредезяют кислород растворенный в воде Гидроксид марганца (1) в 
щелочной среде окисляется растворенным кислородом до Ми (ТУ) по 
уравнению 


2Ми?-- - Оз + 4ОН- = 2Ма0(ОН)> 


При носледующем подкислении раствора и добавлении иоднда ка- 
лня гидроксид марганца {ТУ) выделяет нод в котичестве эквивалент 
ном содержанню кислорода по уравнению 


МПО{ОН}» -- 21- -4Н+ == Мо’+ + 6 +- ЗН20 


Ход анализа Пробу воды отбирают в спеиинальную колбу с при 
тертой пробкой вместимостыо 250 мл Объем колбы должен быть точчо 
известен Колбу наполняют водой, пропуская ес в течение 19—15 мин 
через резиновую трубку Трубку вынимают, колбу закрывают притертой 
пробкой не допуская пузырьков воздуха под пробкой 

С помощью длинной нинетки вводят до дна колбы 1 мл раствора 
хлорида маргапна МоСЬ 4Н.О и ! мл раствора иодида калня КГ с 
тидроксндом натрия М№МаОН Пинетку выинмают из жидкости медленно, 
чтобы из пее раствор мог нолпостью выгепь в толщу воды склянку за 
крывают притертой пробкой (без пузырьков воздуха) и перемешивают 
смесь, перевертывая колбу несколько раз Кислород реагирует с реак 
тивами в течение {1 мин Образовавнемуся осадку дают отстояться и 
прибавзяют 2 мл концентрированиюй НзРО. (плстиость 1,71} или 2 уз 
Н,5О, {1 1!} Закрывают пробкой и снова хороню перемешивают Оса 
док быстро растворястся и в растворе выделяется иод в кочичестве, 
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эквивалеитном содержанию растворенного кислорола Отбирают пинет- 
кой аликвотную часть раствора в колбу и титруют 9.0] н раствором 
тносу льфата натрия до обесцвечизания, добавляя 2—3 мл 0,5 4% нао 
раствора крахмала 1 мл 0,01 н раствора тиосучьфата соответствует 
005 м или 6.0::59 у: кнеторода При расчете исобходнмо учитывать 
вытесненный объе\ растворами реактнвов {2 мт} 

Мешают оксиды азота которые также выделяют иод в свободном 
состоянии Нитрит удаляют добавкой гю каплям 0,1 н раствора КМпО., 
избыток которого восстанав 1нвают 8,! н раствором нхавечевой кислоты 


но.о. 2Н.О 


Растворы 
Марганец (Г хлорид Растворяют 800 г МпСЕ; 4Н.О в {Гл 
воды Можно применять раствор 480 г Ми5О. 4Н.О или 400 г Ми$0. 
2Н2О в | тводы При добавлении этого раствора (1 мл} к раствору 
ноднда калия не должно выделяться заметного количества иода 
Шелочной раствор нодида Растворяют 460 г гидроксида 
натрия МаОН и 9860 г нодида калия КЕ в воде и разбавляют до } л 
При нодкислении раствора и добавленин раствора крахмала не должно 
появляться синего окрашивания 


Определение озона 


Иодометрический метод 


Для определения озона Оз отмеренный объем газа пропускают через 
газовую промывалку с раствором иоднда калия, выделяется свободиы 1 
иод Уравнение реакции 


0:4 21--- НО = 0+ + 20Н- 


Выделившийся нод титруют 001 н раствором тиосульфата в при 
сутствии крахмала 

Мешают бром (Вго}, хлор (С!) пн оксиды азота, они также выде 
ляют своболный иод 

Ход инализа 1 В ноглотительный сосуд наливают 100 мл 2 % ного 
раствора иоднда калия и пронускают через него измеренный объем ана 
янзируемого газа нс быстрее 3 л,мин По окопчании пропускания газа 
добавляют 10 мл 1 М рас:вора Н›5О., 1—2 мл 05% ного раствора 
крахмала н титруют 0,01 н раствором тиосульфата до обеснвечивания 
синего раствора 1 мл 00! н раствора тиосульфата соответствует 
0,2409 мг озона 

2 Газ пропускают через промывалку с 70 мл буферного раствора 
срН 792, в котором растворено | г иодида калия К] и добавлено 
1000 мл стандартного 9,01 н раствора тиосульфата После пропуска 
ния газа добавляют 1—2 мл 0,5 % ного раствора крахмала и титруют 
избыток №2250. 0,01 н раствором иода до появления синего окраши 
вания 

3 Сточиые воды иногла подвергают озонированию для окисления 
трудноокнсляемых органических веществ 

Для определения озона в сточной воде отбирают 800 мл воды в 
промывную склянку вместимостью 1 л н присоединяют промывалку к 
приемнику, в котором находнтся 400 мл раствора иодида калия КТ 
(20 г/т не солержащего ни нодата, пи восстановителей) Через про 
мывалку пропускают очишенный воздух или азст не менее 5 мин со 
скоростью 0,2—05 л/мин Этим озон отделяется от мешающих вешеств 


{Рез* ХО’ ,Н2О, МпО, н др} 
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Раствор из приемника переводят в стакап на 1 л, добавляют 20 мл 
рн раствора Н250., РН раствора должен стать ниже 20 Титруют вы 
делившийся нод 0005 н раствором тиосульфата натрия до исчезновс 
изя желтого окрашивания Добавляют 4 мл 0,5 % ного раствора крах 
мала н тнтруют далее до полного исчезновения синего окрашивания 
Проводят холостой опыт с применяемыми растворами 1 мл 0005 н 
раствора тносульфата натрия соответствует 0 120 мг озона 


КОБАЛЬТ 


Кобальт осаждают из раствора антраниловой кислотой или 8 оксихино 
лином, затем осадок растворяют в 4 н НС} и огределяют эквивалент 


ное количество антраниловон кислоты или 5 оксихинолива бромия бро 
матным четодом 


Определение Со?+* в растворе 


Броматометрический метод 


Ход анализа 1 Раствор должен быть нейтральным илн стабокистым 
Доводят объем раствора до —156 мл, нагревают его н добавляют при 
перемешивании раствор антраниловой кислоты в неболыпом избытке 
{дд слабо желтого цвета раствора} После охлаждения осадок отфильт 
ровывают через фильтр краспая лента и промывают раствором антра 
инловой кислоты, разбавленным 1 20, затем несколько раз этанолоч 
Осадок антранилата кобальта Со(МН.СьН4СОО}. растворяют па фильт 
ре горячей 4 н НС] собирая раствор в коническую ко1бу дчя титро 
вання Добавтяют из бюретки 0,1 н раствор бромнд бромата после 
добавления 2—3 мл 0,2 % ного раствора индиго, дб изменения цвета ра 
створа от синего к желтому (избыток Вг.} Добавляют 2 1 подида ка 
лия КГи титруют 0,1 н раствором тносульфата натрия до обесцвечива 
ния, добавляя 2—3 мл 0,5 % ного раствора крахмала 1 мт 01 п ра 
створа тносульфата соответствует 7,367 мг кобальта 

Мешают кадмнй медь мартанец, чикель свипец и цник, также 
осаждаемые антраниловой кислотой 

2 К нейтральзому нли слабокислому (уксуспокистлому} раствору 
добавляют 19% ный раствор карбоната натрия до образования мутт 
тидроксидов которую растворяют добавкой по каплям концентрирован 
ной уксусной кислоты Раствор нагревают до 60°С и добавляют 2 % ный 
танольный раствор 8 оксихннолина до появления желтого окрашива 
иня раствора (избыток 8 оксихинолнна} Смесь нагревают до кипения 
и дают стоять в тепле, пока осадок скоагучирует и соберется на дно, 
приобретая красно мясное окрашивание Осадок отфильтровывают через 
фильтр красная лента и промывают сначала горячей водой, затем %0 
юдной Осадок с фильтром переносят в стакан. в котором проводилось 
осаждепие, п растворяют его в 8 н растворе ИС! Фильтр промывают 
2 н НС] и выбрасывают К раствору добавляют несколько капель 
02% ного раствора метилового красного, затем титруют 0,1 н раство 
ром бромнд бромата до перехода окраски из красной в жезтую и до 
бавляют еще избыток бромид бромата 1—2 м? Добавляют к раствору 
1—2 г нодида калия КР и тнитруют выделивинйся нод 901! н раствором 
тносульфата натрня После добавления 2—3 мл 0,5 % ного раствора 
крахмала дотитровывают синий раствор до обеснвечивания 
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Дихроматометрический метод 


Определение основано на осаждении Со?+ в виде нитрокобальтнта ка 
лия Осадок отфильтровывают, промывают и растворяют в избытке 
04 н раствора дихромата калия который оттигровывают обратно О! н 
раствором соли Мора 

Ход анализа Растворяют пробу соли Со?+ в 20 мл воды Прибав 
ляют 5 мт концентрированиой СН.СООН, 10 мд 40% ного раствора 
нитрита натрия МаМО. [0 мт 10% ного раствора сульфата калия и 
после перемешивания оставляют па 12 ч Осадок отделяют центрифу 
гированием и сифогом стивают прозрачную жидкость К остатку при 
ливаюг 10% ный раствор сульфата калия н взмучивают осадок, цент 
рифугируют и сливают снфопом прозрачную жидкость Промывку по 
вторяют еше 2—3 раза К промытому осадку добавляют 20 мл 0,4 н 
раствора дихромата казня 10 мл Н250О. (1 1) п нагревают при 60`$ 
до тех пор пока осадок иочностью не растворится Раствор переносят 
в стакан вместимостью 500 мл, добавляют 15 мл раствора кислот 
(150 мт концентрировавной Н,$О. и 150 мл концентрированной НзРОл 
в 700 мл воды), 2 капли 0025 М раствора ферроина, разбавляют водой 
до 200 мт п тнтруют избыток дихромата 0,1 н раствором соли Мора 
до перехода голу бой окраски раствора в красную 





МАГНИИ 


Определение Мо?+ в растворе 


Броматометрический метод 


Для отлеления Ма”? от ионов шелочных металлов а также от Ва:+ и 
$г-‘ проводяг осаждение 8 оксихинолином в аммиачной среде Осаж 
денне может проводиться в щелочной среде (МаОН), содержащей вин 
иную кислоту а также в ацстатной среде Оксихинолят магния раство 
ряют в 2 п растворе НС! н опредезяют Ма?т бромид броматным ме 
тодом 

Определение М;:* в аммначном растворе К раство 
ру пробы Ма?+, содержащему пебольшое количество солей аммония, 
добавтятют несколько митли титров копцентрнрованного аммиака После 
нагревания до 60—70°С добавляют 3 % ный этанольлый {или в аце 
тоне} раствор 8 оксихннотнна для осаждения Мо?+ Смесь нагревают 
до кипения при этом осадок коагулирует, а раствор над осадком дот 
жен приобрести желтое окрашиваине от избытка осадитсля После от 
стаивания раствор декантнируют на фильтр красная лента, затем от 
фильтровывают осадок и промывают его слабоаммиачной горячей водой 

После промылання осадоь на фильтре растворяют в горячем 2 н 
растворе НС объемом до 150 мл Добавтяют 3—5 капель 02% ного 
раствора метилового красного и титруют 01 н раствором бромнд бро 
мата до перехода красной окраскн раствора к желтой (избыток Вго! 
После этого добавляют еше 2 мл избытка раствора бромид бромата и 
сразу же 3 г иодидла калия К! и титруют бурый раствор 0,1 н раство 
рем тиосульфата натрия Посте просветления раствора до соломенно 
жеттого окрашивапия добавляют 2—3 мя 0,5% ного раствора крах 
мата и дотитровывают синий раствор тиосульфатом до обесцвечива 
нвя |1 мл ОТ н раствора бромид бромата соответствует 3 039 мг маг 
ния 

Мешают А!?+, Рез+, 22+, Аз (ПТи У), Це (1\), $е (ТУ) $1 (ГМ), 


РО ,‚ которые предварительно необходимо отделить 
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Уравнение реакции 
МЕ С» НОМ) -- 2Вго == МЕ > 2С.Н.МВго 


Определение Мр”т осаждением в щелочной среде 
Для отделения Мо”т от АРт, Рез+ н др к 100 мл анализируемого ра 
створа добавляют 3 г виннокнслого натрия и 20 мл 2 н раствора гид 
роксида натрия МаОН Осажденине №5*+ проводят без подогревания 
добавлеинем 2% ного раслвора 8 оксихинолива в ацстопе в пезпачи 
тельном избытке После этого смесь нагревают, дают осадку отетояться 
и отфильтровывают его Осадок нромывают, растворяют в? н Ни 
титруют бромнд броматом, как описано выше 

Определение малых количеств Ма?+т — Отбирают 
10,0 мл раствора пробы {10—15 мг Ма*т), добавляют 18 мя? н рас 
твора С43СООН, 10 мл 05 н раствора хлорида аммония, 30 мл 17 М 
раствора этаноламнна, 20 мл воды и 80 мл ацетона Проводят осаж 
дение Ма?" добавлением 10 мл свежеприготовленного раствора 8 окси 
хинолина в ацетоне Смесь пагревают на водяной бане при 65—70°С в 
течение 3 ч Осадок отфильтровывают от теплого раствора и нромыва 
ют 1% ным раствором ацетата аммоння Промытый осадок растворя 
ютван НС и определяют Ме?*т бромид броматным методом, как опи 
сано выше Эту методом отделяют Мр?+ от Ма*+, К+ и Ва?+ 


Иодометрический метод 


Ход анализа К энализируемому раствору Мо + добавляют 10 мз 
1% пого раствора хлорида аммония, 29 мл |} н раствора арсенита нат 
рня и разбавляют водой до 100 мл Затем для осаждения Ма*т вводяг 
без подогревавия по каплям аммиак {1 1) при эпергичвом размеши 
ванин стеклянной палочкой Но окончании образования осадка добав 
ляют концентрированный аммиак в объеме одной трети от объема ана 
лнзируемого раствора Через 20—50 мин отфильтровывают осадок че 
рез фильтр синяя лента н промывают его 6 -8 раз аммиаком {1 10) 
Осадок с фильтром переносят в коническую колбу, добавляют 25 -— 
30 мл Н,$0. {2 5}, 20—25 мл бензола, 3 мл 2 н раствора иодида ка 
лия КР и сильно взбалтывают Добавляют 20—25 мл воды и титрую“ 
выделившийся иод 9,1 н раствором тиосузьфата натрия до обесивези 
вания слоя оргапического растворителя В коице титрования госле до 
бавлення каждой капли раствора титрапта содержимое колбы взбал 
тывают несколько сскунд | мт ОГ н раствора тиосульфата соответст 
вует 1,216 мг магния 


МАРГАНЕЦ 


Определение Мп?- в растворе 
Персульфатно серебряный метод 
Ион Мп? окнеляют до иона пезманганата МнО. с помонныью персуль 
фата аммония $20— в ирнсутствии нитрата серебра Ав ЧО в качестве 
катализатора 

2ми?+ + 53,08 ^ + 81.0 = 2МпОт -- 1050} +- 16Н+ 


Образовавшийся перманганат ион МпОз титруют затем раствором со 
ли Мора нлн арсепита нли арсевит нитрита натрия Для комплексова 
иня мешающего иона Гез+ добавляют фосфорную кислоту Иногда окис 
ление проводят висмутатом натрия 
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Ход ана шза К 100 мл раствора, содержащим до 160 мг Мп?*, до 
бавзяют Н›5О. (1 2) и коннентрированную НзРО. до 2 н. концент- 
рации Добавляют 5 мл 0,] н раствора нитрата серебра АвмО; и 19 мт 
10 % вого раствора нерсульфата аммомя (№Н.)2520, Смесь кинятят 
до разрушения избытка персульфата аммония (прекрамение образова- 
ния мечких пузырьков) После охлаждения темно фиолетовый раствор 
титруют ОТ в раствором соля Мора до обесцвечиваняя | мт О] н 
раствора соли Мора соответствует 1099 мг маргаица Титр раствора 
сотЕ Мора устанавливают по 9] н раствору перманганата валия нли 
по стандартному образиу в условиях ведения анализа 


Висмутатный яето9 


Ход анализа Раствор, содержащий до 50 мг Ми”*+ в 0 мт делают 
4 н по содержанню НМО; добавлением НМО, {Е 1} Добавляют к 
раствору 1,3 г висмутата натрия МаВЮз и перемешивают с\чесь в ге 
чевие { мнн Добавляют равный объем волы и отфильтповывают оста 
ток №МаВЮ-. через стеклянвый фитьтрующий тигель № + промывают 
осадок 05 и раствором НХОз и фильтрат титруют 0 { н раствором со 
ли Мора \равиение реакции 


2Мп” -- 5ХаВО, + МН+ — 2МпО; -- ЗВ +- 5Ха* -- 7Н,0 


Мешают С1- Со?", Сгз+, Р-, МО, а также Ав+, 551+ и РО} я 


Тнтруется совместно Сез+ и УМ (1\} Не мешают Мо (УП, РБ (Пи 
Л), РЕ ПУ), 1 У), © УВ, № СУ н {ХН)).$0; 


Определение марганца в стали 
Арсенитный метод 


Ход анализа Растворяют 1000 г стали {содержаший 30—50 мг Мп) 
в 30 мл парской водки Если имеется нерастворнмый остаток, раствор 
отфильтровывают Физьтр 63 промывки сушат, озоляют прокалнва 
ют в птатнновом тигзе и сплавтяют остаток с карбонатом иатрия 
№аСО; Ест нлав оказался зеленым, то это означаст, что в нем име 
стся марганец В зтом случае плав растворяют в разбаваяенной НУ} 
{Г ГР) и присоединяют к основному фильтрату Добавчяют к раствору 
20 мт концентрированной Н5$0; н выпаривают раствор до появления 
густых белых паров серной кислоты Остаток после охлаждения ра 
створяют в воде переводят в мерную козбу вместимостью 250 мтн 
разбавтяют до метки водой 

Отбирают 250 мт раствора в козб\ дат титрования лобавляют 
3—5 г двузачещенниого фосфата патрня Ха НРО. 10 мт концентрир> 
ванной Н-РО. 10 мл 20% ного раствора персулефата аммония в 5 мт 
0.1 н раствора нитрата серебра АБМО- Смесь книятят 2 мин, охлаж 
дают, добавляют 25 мя б н раствора Н-$О; н несколько капель раство 
ра катализатора — осмневой кистоты (1 г тетраоксида осмшя О$О. ра 
створяют в 390 мт ОЁн раствора Н.$О.} Приливают из бюретки из 
быток 01! н раствора ареенита натрия, титруют избыток арсенита 0 1 н 
раствором перманганата калня до появления розового окрашивания 

Можно провести титрованпие раствором арсенита непосредственно с 
ниднкатором о фепантролином При обратном титровании пермангаиз 
том ниогда применяют дифениламнносу льфовов\ ю кислоту в качестве 
япдикатора для уточнения конца титрования 
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Арсенит нитритный метод 


Ход анализа Растворяют | г стали в 30 мт емеси кислот (100 мт кон 
центрированной Н25$0. 125 мт колиентрированной Н.РО. 250 мт кон 
центрированлой Н№О; и 520 мт воды) при нагреваннн После книяч_ 
ния для удаления скеидов азота добавляют 50 мт хочодной воды 5 мл 
О1 н раствора нитрата серебра АзМОз и 10 мл 30 % ного раствора пез 
сульфата аммония кипятят 30—45 е и тут же охлаждают под струей 
проточной воды Прибавляют 5 мя 02 н раствора хлорида натрия (для 
осаждения \о+) и 10 мт 12 п раствора Н.5О. Титруют 005 и ра 
створом арсенит интрита патрия ной МлО.’ до обесцвечивавня Титро 


лапие проводят при хорошем взбалтывании добавляя тизрующий рас 
твор не более 5—6 мл/мин После ослабления окраски до бчедно ро 
зовой титрование замедляют до одной капли в 5 с Конем титровання 
определяют по ползому обесцвечиванню раствора (раствор становится 
бетым от суепензни хлорида серебра) 1 мл 005 н раствора арсениг 
нитрита соответствует 05495 мг маргалца (или 07094 мг МпО) 





Определение марганца в черных металлах 


Без отделения хрома 


Ход анализа Растворяют 0 2-—1!0 г чугуна или стали (при содержании 
от 2 до 0,5 $ марганца) в 30 мл смеси кислот (90 мл коннентрирован 
ной Н›$О. 260 мл концевтрированной НМО:, 100 мл концентрирован 
ной НзРО. и 550 мл воды) и кипятят до удаления окендов азота Ос 
таток графита отфильтровывают через фильтр краспая лента после раз 
бавлепия раствора Фильтр с остатком промывают 6—8 раз горячей 
водой и выбрасывают Фильтрат (нли раствор) разбазляют до 150 мл, 
нагревают до кипения, добавляют 10 мт 025 % пого раствора нитрата 
серебра АеМО.. 20 мл 15 % ного раствора пепсульфата аммония и кич 
пятяг ! мин После охлаждения быстро титруют 01 н раствором ар 
сенита натрия до перехода малиновой окраски в зеленую 1 мя Об [ч 
раствора арсенита соответствует 1,099 мг марганца 


С отделением уроча 


Ход анализа Растворяют 025—2,0 г чугуна нли сталн (ирн содержа 
нии от 2 до 05 % Мн) в 40 мл Н.5О. (1 4) Добавляют по каплям кон 
центрированную НМО; и кипятят до полного разложения карбидов 
Гелн остаются нерастворимые карбиды, раствор выпаризают до пояз 
ления густых белых паров сериой кислоты После охлаждення остаток 
растворяют в воде (можие ирн нагревании}, переводят ваствор в мер 
ную колбу вместимостью 250 мл, нейтрализуют концентрированным ам 
мнаком до появления красно бурой мути К раствору добавляют не 
большими порцнями суспензию оксида цинка 7пО до появлепия на дне 
колбы небольшого белого осадка —. избытка оксида иинка Колбу ох 
лаждают, разбавляют до метки, перемешивают к дают отстояться 
В осадке отделяется хром, железо вольфрам и др 

Фильтруют часть раствора через сухой фильтр в сухую (или сполосну 
тую первой порпией фильтрата) мерную колбу гместимостью 100 мт 
наполняя се фильтратом до метки Раствор переводят в коническую 
колбу, лобаваяют 30 мт смеси кислот, 10 мл 025 % пого раствора пит 
рата серебра и далее ведут определение как описано выше {см опре 
деление без отделения хрома) 
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Титрование 005 н раствором арсенит нитрита 


Ход анализа Растворение павески чугуна или стали и окисление Ми”! 
до МлО. проводят как описано выше Затем добавляют 2 мт 5 % ного 


раствора хлорида натрвя н титруют 0,05 и раствором арсепит нитрита 


до исчезновения розовой окраски Е мт 0,05 н раствора арсенит интриза 
соответствует 05495 мг маргзица 


Вис чутатный метод 


Ход анализа Растворяют 02—1,0 г чугуна или стали (при содержанти 
Мп от 2 до 05%) в 40 мт НМО: {1 3) и кипятят до хдаления овен 
дов азота К горячему раствору малыми пооциями добавляют 05 г 
сухого висмутата патрия №аВКз Образустся услойчивый осадок диок 
сида марганца, что указываст па полноту окислечия органических ве 
ществ Если при кипячении осадок растворяется, 10 добавляют еще ие 
много висмутата натрия Продолжая нагреванне, по канлям из пипег 
ки добавляют 5% ный раствор нитрита натрия МаМО›, до полно 
раствойення осадка диокснла марганца Прозрачмпый раствор кинятлт 
]5 -20 мин до хда гения оксидов азота 

После охлаждения прибавляют к раствору 1—2 г внемутата натрия 
н энергично взбачтывают в течение | мин Добавляют 50 ма НМО; 
(3 97) и снова перемешивают 2 мин Прн высохом содержаини Мл т 
раствор разбавляют до 250 мл, соблюдая кислотность раствора (1,6— 
За н НМО. или Н.$О) Через 5.-10 мил раствор фильтруют через 
тампон стеклялной ваты или прокаленного асбеста, предварительно про 
мытого 5—6 раз НХО. (3 97} Колбу, воронку и вату (или асбест) 
промывают НМО, (2 97) до получения совершенно бесцветной стекаю 
щей жидкости Отфильтрованный раствор титруют 0,05 н раствороч 
ареенита натрия до полного исчезновения розовой окраскп 

Можно закончить определение добавлением точно отмеренного из 


бытка 005 п раствора соли Мора, избыток которой затем оттитровы- 
вают 005 н раствором пермаигавата калия 


Определение марганца в жаропрочных сплавах 
Персульфатно серебряный метод 


Ход пнализа Растворяют 1000 г сплава в стакане вместимостью 400 ит 
в 20--25 мл смеси кислот коицептрированной НО] и НХО., (3 1) при 
нагревании К раствору добавляют 20 мд Н.5О, (РЕ 1) и выпаривают 
до ноявления густых бетых наров серной кислоты После охлаждения 
обмывают стенки стакана водой и снойа выпарнгают до паров Н2$О, 
Остаток после охлаждения растворяют в воде при пагрерании перепо 
дят раствор в мерную козбу вместамостью 250 мл нейтрализуют ра 
створ концентрированным аммиаком до появления красно бурой мун 
н далее ведут отлеление мешающих элементов с помощью окснда ции 


ка как описано выше и закаичивают определение как в чугунах п 
<татях 


Определение марганца в алюминиевых сплавах 


Арсенит нитритный метод (5$1>21%) 


Ход анализа Растворяют 0,5—10 г сплава в 40--45 м1 смеси кислот 
[к 600 мл Н›$О, (1 5} добавляют 259 мл конце! трированнои Н\О; в 
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125 мл концентрированной Н;РО.], добавляют но каплям концентри 
рованную фторисговодородную кислоту и концентрировавную НМО, д» 
нолной прозрачности раствора После полного растворения навески 
добавзяют горячей воды до 100—120 мл, 10 \т001 н раствора нит 
рата серебра н 25—30 мт 25 % ного раствопа персульфага аммония 
Кипятят смесь } мин 

После прекращения нагревания дают постоять раствору до прекра 
шения разложення персульфата аммоння {прекращения вылеления мел 
ких пузырьков), затем охлаждают раствор пол проточной водой Д> 
бавляют к раствору 10 мл Н:50, (1 2} 10 мл 1% ного раствора хло 
рида патрия и тнтруют розовый раствор 005 н раствором арсенит нит 
рита патрия до полного обесцвечнивання раствора [| м1 005 н раствора 
арсенит нитрита соответствует 0 5495 мг марганца 

Разложение навески может быть проведено в 30 мл смеси кислот 
{500 мл коннцентрированной 11-РО., 400 мл концентрированлой НМО; и 
100 мл концентрированной Н›$0.} Далее ведут определение описан 
ным выше способом Можао также растворить навеску сплаза с высо 
ким содержанием кремния в 30—35 мл 30 % ного раствора гидроксида 
натрия Раствор разбавляют водой, нейтрализуют его азотно сернокис 
лотной смесью затем добавляют 20—25 мт избытка этой смеси и далее 
ведут определение как описано выше 


Определение марганца в магниевых сплавах 


Арсенит витритный метод 


Ход анализа Растворяют 1,000 г сплава (при содержанин --0.5 % Мп} 
в конической колбе вместимостью 250 мтв 19 мл воды с добавлением 
30 мл смеси кислот [600 мт Н;5О. {1 5} 250 мт коинентрированной 
НУХО:; и 125 мл коннентрированной Н.РО Смесь кистот добавляют 
небольшими порциями После нрекрашцения бурной релкпин смывают 
осадок со стенок колбы небольшим объемом воды и нагревают до пол 
ого растворения силава К охлажденному прозрачном\ раствору до 
бавляют 50 мл холодной зоды, обмывая сю стенки колбы добавляют 
2мт0,[ и раствора питрата серебра Аз\МОз 15 мл 25 % ного раствора 
персульфата аммония и кичятят 1—2 мин Прекратив нагревание колбу 
с раствором взбалтывают охлаждают под проточной водой добавляя 
ют 5 мл 12% ного раствора хторида натрия н титруют 005 н раство 
ром арсенит нитрита натрия до полиого исчезиовення розового окра 


шивания иона МпО у, 


Определение диоксида марганца в марганцевой руде 


Ход анализа 1 В коническую колбу вместимостью 250 мт помещают 
05—1,0 г марганцевой руды изн концентрата Добавляют в колбу 0,5 г 
фторида натрия н из бюретки 500 мл ОТ н раствора сози Мора Колбу 
закрывают нробкой с двумя стеклянными трубками для пропускания 
углекислого газа Смесь в колбе перемешивают пронусканвем СО› Нз 
гревают ко1бу до нояного растворения навескл После этого коту 
охлаждают не прекращая пропускание СО. Добавтяют 20 мт РО, 
{1 }, 0,5 м? 1% ного раствора днфенитаминосу льфона-а натрия раз 
бавтяют раствор до 150 мл и оттнтровывают избыток рахтвора го ш 
Мора 0. н раствором лихромата калия К.Сг.О; 10 появления хстой 
чивого сине фиолетового окрашивания Между ОТ и раствором соли 
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Мора и дихромата устанавливают соотнощение путем титрования в тех 
же усювиях | ма ОГ н раствора соли Мора соответствует 4347 мг 
МпО. 

2 Помекают 0,5 г воздуптюсухой пробы марганцевой руды или 
концентрата в сухую коническую колбу вместимостью 250 мл, в кото 
рой находится 1000 г щавелевокиелого натрия Ма›С>О, Добавляют 
8.5 г фторида натрия и приливают 100 мл горячего раствора Н.5Оз 
{| 7) Содержимое колбы перемещивают до равномерного расиределе 
ния навески накрывают часовым стеклом и пагревают при 70--75 <, 
лока ие исчезнут тяжелые темные частиды По мере испарения к рас- 
твору добавляют горячую воду 

После разложения навески горячий раствор титруют 91 н раство 
ром пермангазата калия КМпО. до появления устойчивого Ма ипового 
окраилияания 

Параллельно с пробой в тех же условиях титруют 0 [ н раствором 
КМлО, 1 000 г щазелевокиелого натрня 


Определение перманганата МпОз 


Нодометрический метод 


Ход анилиза К раствору перманганата добавляют 10 мл 2 н раствора 
НС нли В.$0О, н 3 г нодида калия, растворенные в 10 мл воды Тит 
руют вылелившиийся нод 0,Ё п раствором тносульфата натрия до обес 
цвечивания добавляя в конце титровацня 2—3 мл 0,5 % ного раство за 
крахма та 

Уравнение реакции 


2мпог -- 10Е7 ++ 16Н* = 2Мо*+ -|- 51, -- 8Н,О 


Методику применяют для стандартизации раствора тиосульфата 
1 м0 [ в растаора соответствует 2,379 мг МПО} 


МЕДЬ 


Медь определяют подометрически, нодатометрическн нногда опре 
деляют хроматометрически, цериметрически, меркурометрчческн иш 
лерманганатометрическя 


Определение Си?- в растворе 


Нодо нетрический метод 


Ход анализа | К анализнрусмому раствору Си?+ добавляют 3—5 мл 
4 п раствора 1:50; и 1,5—2 г нодида калня КГ Оставляют стоя“ь 
5 мии в темвоте нод часовым стеклом Разбавляют до 100 мл и тит 
руют 0,1 н раствором тиосульфата натрия до обеспвечивания, добавляя 
в конце титровання 2—4 мл 0,5 $ ного раствора крахмата 1 мл 0,1 в 
раствора тиосульфата натрия соответствует 6,354 мг меди 

Уравнение реакции 


2Си?-- - 4[-- =:2СиГ + 1 


Определению меди мешают Рей+ и Аз (\), оин должны отсутство- 
вать Иона Са”- может быть в растворе до 400 мг, иодида калня мож 
но добавлять доб г (для сдвига равяовссия реакцин) 
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2 К нейтрачьному анализнруемому раствору соли Си?+ добавля 
ют 3—5 мл 4 н раствора Н:5О: н 15—2 г иодида калия КЁ разбав 
ляют до 100 мл и немедленно тнтруот лыделившийся иод 01] н раство 
ром тносульфата до обесцвечивания В коние титровання добавляют 
2—3 мл 05 $ ного раствора крахмала 

3 К слабокислому нли нейтральному раствору содержащему 2-- 
200 мг Си?“, добавляют 10—20 мт насыщенного раствора бромида нат 
рия МаВг Титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия постепенно за 
мелляя титрованис В копце титрования добавляют немного (—0,1 г) 
иодида калия КГи 2—3 мл 05% ного раствора крахмала титруют до 
обеспвечиванния 

При добавлении бромида натрия образуются комплексные идиом 
[СиВг«]|?-, которые непосредственно титруются раствором тиосульфата 
по уравнению 


2[СиВг, | —^- 2$,0; `=:2 [СиВг. | -|- 8:05 


Меркурометрический метод 


Ход анализа К анализируемому раствору соли Си?+ добавляют избы 
ток 0,1 н раствора соли Мора и по 10 мл 40 % ного раствора роданида 
аммония на каждые 20 мл 01 М раствора Со$О, Добавляют НМО, 
{1 1) до концентрации Об н (но ие выше 26 н} в доводят объем да 
100 мл Титруют окисленное железо (Рез+)} 0,1] н раствором интрата рту 
ти Ни(МОз}. до перехода кроваво красной окраски раствора в оран 
жевую Далес титруют замедтенно (с интервалом 15 с) до позного обес 
цвечивалия раствора 


Цериметрический метод 


Ход анализа Раствор пробы, 2 н по ИС|, пропускают через серебрялый 
редуктор дтя восстановления Си" до Си+ Раствор из редуктора собн 
рают в колбу, содержащую 50 чл 0,5 М железо аммоннйных квасцов в 
05 М растворе Н.5О. 

При этом Со+ восстававтивает эквивалентное котичество ионов 
Еез+ до Ре"* К раствору добавляют 1--2 капчи 0025 М раствора чн 
дикатора ферронна и титруют Ее? 90,1 н раслвором сульфата церия 
Се(50.}. до перехода окраски раствора из орачжевой в бледно зеленую 

Мешают Ре (1), 0 (\), Мо (ПУ), не мемают Аз (Ши У), 
21 {П), 5п (ТУ) и С4 (П) 


Определение Си+ в хлориде меди (Г) 


Цериметрический метод 


Ход анализа Готовят раствор 10 г железо аммонийных квасцол в 100 мт 
3 М раствора Н.50. В сухую коническую колбу помещают 03 г хло 
рида меди (Г) н добавляют 25 мл пряготовленнога раствора соли Рез* 
Перемешивают до полного растворения навески, добавляют 1—2 капли 
раствора индикатора ферроина и титруют 01 н оаствором сульфата 
церня (!\У) как опнсано выше 1 мл 0,1 н оаствора Се($0.). соответ 
ствует 6 354 мг меди (Т) 


Анализ смеси СиО, Си-О и Си 


Цериметрический метод 


Ход анализа Сначала извлекают СизО обработкой 100 мл экстрагиру 
ющего раствора Раствор готовится растворением 40 г свежего препа 


59 


рата $» 2Н2О в 40 мл коицентрироваиной НС] н разбавлением до 
1 1 этанолом Ири обработке смеси СиО, Си›О и Си этим раствором 
часть СцО может перейти в раствор, но затем она восстапавливается 
хлоридом олова, металляческая медь ие растворяется Обработку рас 
твором проводят при температуре, близкой к нулю, поддерживая се при 
помощи сухого льда Остаток СьО и Са отфильтровывают и промывают 
этаволом В фильтрате титруют Сиг 0, и растгором сульфата церия 
Се(50:}. {| мл которого ссответетвует 7,151 мг оксида меди (П] СО 

Остаток, содержащий СиО и Си. с фильтра смывают в стакач в 
котором проводилась первичная обработка, и растворяют в 25 мл рае 
твора ГеС1; 6П5О при нагревании (растворяют 75 г ЕеС]; 6Н.О в смеси 
150 мл концеитрированной НС и 490 мл воды) При растворении метал 
пизеской медн образуются ноны Ес”г, которые и титруют ОГ н раство 
ром сульфата церия Се($0.]› предварительчо дебавив 50 мл воды и 
3 кап! 0025 М раствора индикатора ферроина Переход окраски из 
оранжевой в бледно зелевую 

В отлельвой навеске определяют сумму Си и Си.Ф после обра 
ботки павескн 10 мт раствора (РеСЪ--НОП в течение 15 мин при про 
пусканян СО. Титрование проводят. как описаво выше (ион Ге?" с 
ферроином } 

Для опрелеления содержания СоО проволят суммарное определе 
ние Си, СозО и СиО (электролитически или другим методом} и вычис 
ляют содержание СпО по развости 


Иодато четрический четод определения Си”+ в растворе 


Ход анализа Отбирают в стакан 25 мл раствора содержащего 20--.30 
мг Си? Добавляют несколько капель | н раствора #1250; и 10—15 мт 
свежеприготовленного насыщенного раствора сернистой кислоты (1пя 
восстановления СЛР до Си*}) Пагревают раствор до кинения п мед 
ченно при размешивании из бюреткн добавзяют 10% ный раствор ро 
даиила аммопия [для осаждения Си* в внле Си», ($С№).] Добавляют 
5—10 мл, пока лальчейшее прибавление ис перестанет вызывать изме 
нение окраски раствора, затем добавляют избыток раствора роланида 
3—4 мли лают стоять 15 мин для созревання осадка 

Осадок отфильтровывают через фильтр синяя лента промываюг 
осадок ] 4 вым раствором сульфата аммония ло удаления роданил 
лопа Фильтр с осзлком переносят в колбу лтя титрования с притертой 
пробкой побавтяют 30 мл концентрированной НС], 20 мл воды, 5 мл 
хлороформа и титруют 0,1 н раствором иозата калия КТО; до исчез 
новеняя цвета иода в слое хлороформа [ мл 0,1 н раствора КО; соот 
ветствует 1059 мг мели 
Уравнение реакиия 


2Си, {9С№), Е 7107 -- А4НС! == 4Си’# -+ 4501 ^-- ИС + 

-. аНСХ + 5Н2О 

Осаждепие С1>2($СМ), из кислого раствора с лобавлением 
тартрат нона позволяет отделить Си?+ от Аз (1Ш в У), В+, Со“, 
Без, МП+, З6(ПР $п (Пи ГМ) идр 
Определение меди в рудах 


Нодочетрический иетод 


Ход анализа 1 Павсску тонко измельченной руды {например халько 
пнрита) помещают в стакан вместнмостью 200 мл добавляют 20 мл 
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концептрированной НМОз и нагревают до полного перехода всей ме 
ди в раствор Затем раствор выпаривают до объема 5 мл добавляют 
25 мл воды и кипятят до раствореция всех растворимых солей п удале 
ния оксидов азота Остаток отфильтровывают через небольшой фильтр, 
собирая фильтрат в коническую колбу вместимостью 250 мл и отмыва 
ют его от ионов Си?т | % ным раствором ИМО. Если остаток мал, име 
ет светлую окраску и легко подвижен (плаваег по ди) то фильтрова 
ние можио опустить 

Фильтрат выпаривают до объема —25 мл и после охлаждения до 
бавляют по каплям аммиак (1 |) до полного осаждения железа {ста 
бого запаха) Добавляют 2 г бифторида аммония МН.НЕ. н взбалты 
вают до растворепия осадка гидроксида железа Ге(ОН}; Добавляют 
3 г иодида калия и сразу же титруют выделившыйся нод 91] н раство 
рам тносульфата натрия, добавляя в конце титрования 1—2 мл 05% 
пого раствора крахмала 1 мл 0,Ё н раствора тпосульфата натрия соот 
ветствует 6 354 мг меди 

Метод применяют к сульфидным рудам Мешает сурьма но мышь 
як п железо не мешают 

2 Помещают 0,25—10 г медпой рулы в стакан и добавляют 20 мл 
смеси кислот [смешаны равные объемы конпентрированной НС Н\О., 
Н.504 (1 1) и воды] Накрызают стакан часовым стеклом и кипятят 
смесь (ири 300°С) до появлепия паров Нз5О. Нагревание с выделени 
ем паров продолжают еще 10 мни или более до полного разложения 
пробы После охлаждения раствор разбавляют водой до 35 мл, кипя 
тят 5 мин охлаждают, добавляют 2 г фторида натрия или фторида ам 
мония (для комплексования железа), снова охлаждают, добавчяют 
25 мл раствора, содержащего 7,5 г иолида калия и 625 г безводного 
ацетата натрия Титруют 0,1 н раствором тиосульфата ло обесивечи 
вания добавляя 1—2 мл 0,5 % ного раствора крахмала 


Определение меди в алюминиевых сплавах 


Иодометрический метод 


Ход анализа Растворяют 1—9 г сплава в 25—50 мл 25% ного раство- 
ра гилроксида натрия в конической колбе вместимостью 250 мт снача та 
на холоду, затем при нагревании После прекращения вылеления пу 
зырьков (растворения сплава), приливают воды до 200 мл, перемеши 
вают и дают отстояться нерастворившемуся остатку Затем остаток 
{Си} отфильтровызают, промывают 5—6 раз горячей водой и раство 
ряют на фильтре в 20 мл горячей Н№Оз (1 1), собирая раствор и лро 
мывные воды в колбу, в которой производилось растворенне 

Раствор кнпятят до полного удаления оксидов азота затем добав 
зяют аммнак (1 1) до образования сицего аммиачного комитекса ме 
ди и кииятят до удалелия избытка аммнака (ло просветления раство 
ра} Добавляют к полученному раствору 19 мл уксусной кислоты (1 1) 
н 1 г фторида калия (или аммония) и кнпятят 2-3 миц К раствору 
объемом -50 мл после охлажделия добавляют 15—20 мя 10% ного 
раствора иодида калия, закрывают колбу пробкой, перемешивают н че 
рез 2—3 мин титруют 0,05 н раствором тносульфата, добавляя в конце 
титрования 1—2 мч 0,5 % ного раствора крахмача 

метод применим при содержании мечи в сплазе от 02%, и выше 
метод по точности пе уступает элсктрозитическом 
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Определение меди в электролитах 


Иодометрически в сернокислоя электролите 


Ход анализа 1 Отбирают 208 мл электролита в колбу лля титрова 
ния вместимостью 200 мт лобавляют воды до 100 мл 2—3 мл концен 
трированной Н.5Оа и 3 г ноднда калия Титруют 0,1] н раствором тио 
сульфата натрия до обеснвечивания, добаваяя в конне титрования — 
2 мт 05 % пого раствора крахмала 1 мт ОЁРн раствора тносульфата 
соответствует 6 354 мг меди 

2 Отбирают 1—2 мт электролита в колбу дяя титрования вмести 
мостью 200 мл лобавляют 3 мт раствора Брунса и быстро тнтруют 6 1 
ны раствором тносульфата ло обесцвечивання, добавляя в конне титро 
вания 1---2 мт 05% ного раствора крахмала | мл 9,1 н раствора тно 
сульфата соответствует 6354 мг мели Раствор Брунса готовят раст 
ворением 130 г роланида калия КСМ н 20 г иоднда кзлия Кв 1 ля 
зоды Уравнения протекающих реакций 


2С9$0. — КГ = 1Си215 -- [5 —- 2К55о.: , 
Си +- 2К5СМ = 'Си>(5СМ)> + 2К 
Перманганатометрически в цианистом или латунном электролите 


Ход анализа Отбирают 208 мл электролита в колбу для титрования 
вместимостью 250 мл Добавляют 2 мл 40 % ного раствора формалнна 
(лзя связывания свободной синильной кислоты) и 20 мл 10 % ного ра 
створа Н:$0,;, Выпадает белый осачок пиавистой меди СиСМ№ Раствор 
перемешивают и декаптируют через фильтр, не перенося осадок на 
фильтр Осадок промывают в колбе декантанцией 3—4 раза волой Часть 
осалка, попавшую на фильтр развернув фильтр, смывают в ту же кот 
б\', где велось осаждение Добавляют 25 мл раствора железо аммоний 
ных кваспов (100 г квасцов растворены в воде с добавлением 20 мя 
ковцентрированной Н.5$О, и разбавлены до | л} и кипятят до полного 
раствореиня осадка цнанита мели После охлаждения добавляют 150 
м1 воды 1—2 мт концентрированной Н3РО. и титруют образовавнинйся 
нон жетеза (11) ОГ н растпором перманганата калия КМоО; Ион же 
леза (И) образуется в количестве эквивалентном количеству меди 
РГ мл ОЁи раствора КМпО. соответствует 6 354 мг меди 

Урапвение реакции взанхолействия квасцов с осадком цнанида мсти 


2СиСХ +. Ее ($0) — Н.50,=-2Ре$04 - 2СибО, -- 2ИСХ 
МОЛИБДЕН 


Определение молибдат-иона Мо: - в растворе 
Перианганато четрический четод 


Восстанов ление в редукторе < ама льгамнпрован 
ным цинком К кистому раствору пробы, содержащему 1—2 н 
Н,$Оь юбавляют по каплям 91 н раствор перманганата калия до 
слабо розовой окраски (для окисления восстаповителей) Раствор про 
нускают через редуктор Джонса с амальгамированным цинком Элюат 
собирают в колбу содержащую 30 мл 10 % ного раствора сульфата 
железа (ПВ) с 4 мл концентрированной НзРО. Титруют 01] н раство 
ром нерманганата калия ло слабо розового окрашивания 


В редукторе молиблат Мо0} `восстапавливается до Мо3- 
2М00— о 321 -- 16Н7 = 2Мо*+ + зёи? + но 


В колбе иолы Моз- восстанавливают Ре?* до Ге?+ 
мот" -- Зе? -- 4Н,О = Мо0у— - ЗЕе* Г - ЗН 


Пермангаватом титруют эквивалентное количество ионов железа 
(17) 1 мл ОГ п раствора КМлО. соответствует 3,198 мг молибдена 
Мешают Аз (Пи У}, Ст (И), Та(\), №Ь (У), $501 и \), 


Ти (1\), Ч (0), У (У), М (\Б, №0у и органические вещества 
Цериметрический метод 


Восстановление на серебряном редукторе К ана 
лизируемому раствору пробы, объемом —50 мл, приблизительно 0,1 М 
по содержанию молибдена, добавляют 109 мл концентрированной НС] 
(до 2 М концентрации ПС!) и 3 мл концентрированной Н.РО; Нагре 
вают раствор до 60—80°С и пропускают через редуктор Джонса, за 
правлениый серебром Редуктор предварительно промывают 2 М раст 
вором НС со скоростью 19 мл/мии Элюат собирают в стакаи вмести 
мостью 400 мл, колонку промывают 150 мл 2 н раствора НС! Первые 
лорции промывного раствора также пропускают нагретымн ло 60—80 °С 
и замедлевно, последующие 100 мл пропускают побыстрее После ох 
лаждения добавляют каплю 0025 М раствора индикатора ферроина и 
тнтруют 0] и раствором сульфата церия Се{$0:). до перехода храс 
ного окраитивания в бледно голубое 

Прин титровании может образоваться осадок фосфата церня (1У), 
который довольно медленно растворяется ири перемешивании, поэтому 
последние 03—05 мл добавляют медленно, по каилям Параллельно 
проводят холостой опыт со всеми пряменясмыми реактивами (влияние 
железа, присутствующего в кислотах) | мл 0,1 н раствора Се($0.). 
соответствует 9 594 мг Мо 

Молибден (УТ) в серебряном редукторе восстанавливается до Мо 
(У) который и титруется сульфатом перля до Мо (УТ) В редукторе не 
восстанавливаются Сг (1), КО и ТУ) Частично восстанавли 
вастся \ (У) до У {ПП 

Восстановление ртутью Отбирают в скляцку или колбу 
25 мл металлической ртути вводят в колбу пипеткой анализирусмый 


2— 
раствор молибдата, содержащего 02—04 г М0; `, и добавляют кон 


центрированную НЕ до 3 н кониентрацин НС! в растворе Сильно 
взбалтывают смесь (вручную или механически) в течение 5 мин Раст 
вор декантируют через фильтр в стакаи вместимостью 600 мл, ртуть н 
осалок хлорида ртути {1} промывают 5 раз порциями по 20 мл ИЯ 
(1 5}, каждый раз сильно взбалтывают несколько секунд и лекантиру 
ют жидкость через тот же фильтр Редуктор (стакан) со ртутью сохра- 
няют для последующих определений 

К фильтрату добавляют 20 мл Н›$0. (1 Г) и ЧС {1 1) до объе 
ма 300 мл (2—8,5 н НС) Добавляют 2 капли 0025 М раствора инди- 
катора ферронна и титруют ОТи раствором сульфата перия до пе 
рехола красной окраски в бледно голубую 

Молибден Мо (УТ) восстанавливается ртутью ло Мо (У) 1 чл 
О,Гн раствора Се ($04); соответствует 9 594 мг молибдена 





МЫШЬЯК 


Мытшьяк определяют броматометрически нодометрически исрмангана 
тометрически и цериметрическн 
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Определение арсенита 


Броматометрический метод 


Ход анализа Серпокислый раствор пробы или сухое вещество, растер 
тое в фарфоровой чашке с 10 мл волы, переводят в листилляцнонную 
колбу аппарата для перегонки (рис 10) Добавляют тула же 1 г гид 
разнн сульфата растворенный в неботлышном объеме воды Ко1бу при 
соелиняют к шлифу хотлотильника Прнемником служит большая колба 
содержащая 70 мл воды Конец отволной 
тру»бки холодильника должен быть погру 
жен в воду В воронку с краном наливают 
59 мт кониентрированной НС с 1 г бромв 
ла калия КВг (в качестве восстаповителя} 
н сллскают в дистилляционную ко1бу От 
гоняют при нагревании из дистилляциопной 
козбы хлорид мышьяка АС при иропус 
кании СО> из аппарата Киппа со скоростью 
2—3 пузырька в секунду Добавляют в кол 
бу еще 50 мл кислоты из воронки н спова 
отгопяют 30 мл дистилаята при этом отго 
ияют из раствора весь АС]; 

Даля нснытапия на полноту отгонкя 
огъелнняют колбу приемник присоединяют 
дру гл ю колбу и отгоняют в нее 30 мл НМ 
Затем добавляют к отгопу 2 капли раство 
ра ниднкатора метилового оранжевого При 
добавлении 1 капли ОЕ н раствора брома 
га катя КВГО; раствор должен обесиве 
тнться 

К основному днетилляту добавляют две 
калли раствора метнлового оранжевого н 
хитруют ОГ н раствором КВтОз Избыток 
бромата {одна капля) разрушает краситель 
В кише тнтровапня добавляют еще одну 
канлю раствора нидикатора ] мт 0.] и рас 
рис 10 Аппарат для дис твора КВгО. соответствует 3 746 мг мынья 
ТИлЛЯцИЯ МыШЬякКл ка или 4,946 мг Аз.О. 





Уравнение реакции 
ЗА$С 13 -- КВгОз + 6 НС! =: КВг +- ЗАз$С\, - ЗН2О 


Иодометрический метод 


Ход анализа В мерной колбе вместимостью 100 мл растворяют 18 г 
исследуемого вещества (Аз:Оз) вместе с ! г карбоната калия К»СОз в 
небольшом объеме воды при нагревании Нейтрализуют раствор до 
бавлением Н.$О. (1 1!} до слабо кислой реакцни по лакмусовой бу 
мажке п разбавляют до меткн Отбирают 100 мл ирнготовленного ра 
створа в колбу дчя тнтровання разбавляют до 156 мл, добавляют 2 г 
бикарбоната натрия №а НСО; и тнтруют 01 н раствора нода до появ 
ления синего окраитивания, добавляя в конце титрования 1—2 мя 
05% ного раствора крахмала 1 мл 0,} н раствора иола соответству 
ет 3,746 мг мышьяка или 4 946 мг Аз>О; Уравнение реакнии 


АЗОЗ — -- 1, --2НСО; = 4504 ` + 2Г`-+ 200, + Н,О 
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От мешающих элементов мышьяк отделяют осаждением сероводо 
родом или отгонкой в виле АЗС; Восстановитсли ие мешают {серово 


дород, сурьма) 
Бромометрический метод 


Ход анализа Растворяют навсску (2—0, г) Аз$>Оз в 10 мл Тн раст 
вора гидрокснда натрия и нейтрализуют раствор 15 мл 1 н раствора 
НС! Разбавляют до ^-150 мл и тнтруют 01 н раствором брома Вго 
до обесцвечивания, после добавления | мл 0,1 % ного раствора внди 
катора хинотинового желтого 1} мл 0,1] н раствора брома Вг. соответ 
ствует 3,746 мг мышьяка или 4946 мг АзОз Уравнение реакини 


25203 + 2Вго -- 2Н.о — А$20. -:- 4НВЕ 
Цериметрический метод 


Ход анализа Растворяют ^/120 мг А520, в 15 мл воды с 0,5 г гидро 
ксила натрия нлн отбирают соответствующий объем раствора арсенита 
Добавляют к раствору 10 мл концентрированной НС] ни 5 мл раствора 
монохлорнда нода ?С| Разбавляют раствор ло 100 мл добавляют одну 
капяю раствора индикатора о фенантролина и титруют 01 н раство 
ром сульфата церия Се ($04}› до перехода красно коричневой окраски 
раствора в бледно голубую Титрование в конце ведут замедление, на 
блюлая восстановление красто коричневой окраски Нагревают раст 
вор ло 50°С и титруют далее до получения устойчивого в течение | мин 
бледно голубого окрашивания | мл ОЁф н раствора Се ($0:)2 соответ 
ствует 3 746 мг Аз или 4 946 мг А5.О; 


Перманганатометрический метод 


Ход анализа К анализируемому раствору добавляют концентрирован 
ную НС! до концентрации НОГ] н Добавляют оли’ каптю 0002 М 
раствора иодата калия К1Оз (в качестве катализатора) Титруют ар 
сенит ОТ н раствором перманганата калня до устойчивой слабо розо 
вой окраски При малых концентрациях арсенита в конце тнтрования 
добавляют 1—2 капли раствора индикатора ферроина н титруют до 
появления розового окрашивания { мя О] н раствора КМиО, соот- 
ветствует 3,746 мг мышьяка или 4946 мг Аз>О, Уравнение реакцин 


5А$03 + МпО; + Н,О = 5450} -- МАР + 2Н+ 
Определение арсената 


Иодометрический метод 


Ход анализа 1 Отбирают 100 мл 0,2 н раствора арсената в колбу с 
притертой пробкой Добавляют 20 мл 25 % ного раствора НС и на 
копчике шпателя бикарбоната натрия МаНСО; (дчя вытеснения возду 
ха из раствора и колбы) Затем добавляют 1 г моднда качия КГ за 
крывают колбу пробкой, перемешивают н дают постоять не менсе 
5 мин Титруют выделившийся иод 9,} н раствором тносульфата до 
обесцвечивания при сильном взбаттывании добавляя в конце титрова 
ния 2—3 мл 05% ного раствора крахмала Урависине реакции 


2НЗАЗО,; + 4Н+ -[ 61- = 21. АО, -- 31 — 2Н>О 
2 Навеску арсената {эквивалентную ^ 50 мл 9,1 и раствора нода} 
растворяют в 30 мт волы добавляют концентрированнлю НО ло фн 


концентраиви НСТ, нагревают на кипящей водяной бане 5 мин Добав 
ляют иодид калия до 25 % ной концентрации и продолжают нагрева 
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ние сще 10 ми: Раствор охлаждают и выделиниийся иод титруют 
ОЕ н раствором тносульфата натрия, добавляя 1- 2 мл 05% ного ра 
створа крахмала 

Восстановленный {трехвалеитиый) мышьяк можно еше раз оттит 
ровать 0,1 н раствором иода Для этого к оттитрованному раствору 
добавляют в избытке бикарбонат ватрня ХаНСО; и титруют арссвит 
0,1 п раствором нода до получения устойчивого еннего окрашивания 

3 Отбирают 190 мл анализируемого раствора в колбу для титро- 
вания вместимостью 200 мл, добавляют 19—12 мл Н;$0; 1 В вм 
концентрированной НС], добавляют равный объем хлороформа или 
бензола 3 мл 2 н раствора нодида калия КЁ н сильно взбалтывают 
несколько сскуна Разбавляют смесь равным объемом воды и титруют 
9,1 н раствором тносульфата до обесивечивания слоя органического 
растворителя Под ковен титрование замедляют, нроизводя взбалтыва 
нис между каплями в теченнс исскольких секунд 

Ири онределенин микроколичеств Аз (\) предварительно удаляют 
воздух углекислым газом, который пропускают из аппарата Кипиа в 
течение | мив вад позерхностью раствора перед ввъеденнем  иподнда 
калия 


Определение мышьяка в свинцовых сплавах 


Броматометрический метод 


Ход анализа Помещают 56 г стружки в коническую колбу вместимо 
стью 500 мл, приливают 156 мл воды, 50 мл концентрированной НХОз 
и осторожно нагревают до растворения пробы Добавляют к раствору 
воды до 300 мл и нагревают до кипения для удаления бурых окендов 
азота Добавляют 10 мл 24% ного раствора нпермангаиата калия 
КМпО. для окисления Аз (ПП, $6 (1) ин $п(И} Приливают 20 мл 
10 % ного раствора нитрата марганца Ми{МО;)2 и слабо кипятят 2 мин 
{лая осаждения МпО (ОН); и соосаждения с ним мышьяка и олова] 
Не следует добавлять иитрат марганца ранее введения в раствор 
КМоО. Горячий раствор физьтруют через фильтр красная лента и 
промывают осадок горячей водой для удаления интрата свинца Филь 
трат сохрапяют Фильтр с осадком помещают в колбу, в которой про 
воднлось осаждение, добавляют 15 мл концеитрироваииой Н›5Ох 35 мл 
концентрированнои НП \Оз и слабо книятят до разрушения фильтра 

Прибавляют к сохраненному фильтрат\ 35 г сульфата аммония, ра 
створенные в 199 мл воды Отфильтровывают осадок сульфата свинца 
РЬЗО. через воронку Блохнера с отсасыванием на фильтр спляя лента 
Если фильтрат мутный сго фильтруют еще раз через тот же фильтр 
Осадок промывают |—2 раза водой ни выбрасывают Фильтрат нейтра- 
лизуют концентрированным аммпваком до появлеиня синего окрашива 
пия лакмуса (или нона [Си(№Нз):]2+ -— если в сплаве имеется медь) 
и добавляют еще 15 мл избытка аммиака Нагревают ло кипения, до 
бавляют 19 мл 10 % пого раствора падсернокислого аммония и кипя 
тят 1 мин Раствор фильтруют через фильтр красная лента, осадок пе 
реносят из стакана на фильтр, промывают 3—4 раза горячей лодой 
Фильтрат и промывные воды выбрасывают Фильтр с осадком спускают 
в ту же колбу (500 мл), где находится первый осадок В осадке теперь 
находится мышьяк, сурьма и олово, а также следы марганна свинца и 
меди 

Добавляют 35 мл коицентрированиой НХО; и слабо кипятят до 
разрушения фильтровальной бумаги Раствор выларнвают до вылезения 
обильных белых паров для удання НУ\ХО, и растворения сульфата 
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свинца РЬЗО,; Если растворение ис полисе, добавляют сше концентри 
рованной 112504 до нолного растворения осадка После охлажления до 
бавляют 100 мг сульфата гидразина, 3 г бисульфата калия КНЗО. и 
обмывают стенки колбы 19 мл воды Кпиятят раствор до удаления во 
ды и выделения густых белых паров в течение 05—1 мин для полиоты 
удаления сернистого газа 

После охлаждения осторожно вливают в колбу 19 мя волы, спова 
охлаждают, добавляют 50 мл концентрироваиной НС п несколько кру 
пинок карборунда, измельченного до —14 мм (12 меш) для преду 
преждения сильных толчков во время кипепия Колбу закрывают 
пробкой с отводной трубкой для отгонки н нагревают раствор до кн 
нения, собирая дистиллят в стакан вместимостью 406 мл, содержащий 
300 мл воды Раствор кинятят до возрастания температуры паров до 
105°С В стакане будет весь отогнанный А$С]з в колбе останется 
ЗС и $11. Для определения Аз (НП) нагревают раствор в стакане 
до 95°С и читруют 0,01 н раствором бромата калия КВгО; до обесиве 
чивания с добавлением 3—4 капель раствора индикатора метнлового 
оранжевого 

Для определения сурьмы [$5 (ИНТ}] раствор в колбе разбавляют 
водой ло 275 мл и нагревают до полного растворения солей Сели соли 
ве растворились добавляют 10 г хлорила натрия и спова кипятят пока 
все соли не растворятся Горячий раствор (95°С) титруют 901 н раст 


вором КВГО. до обесцвечивания с индикатором метичовым оранжевым 
{3—4 капли) 


НАТРИИ 


Натрий осаждают в виде натрий цник уранил ацетата, затем осадок ра 
створяют, восстанавливают С (УП) до С {ГУ} и титруют его раствором 
перманганата калия или сульфата церия {ЁУ) с о фенантролиюм Ме 
тод довольно быстр и хорош для малых количеств №а+, по требует хо 
рошей отработки в условиях лаборатории 

Ход анализа Раствор, содержащий ие более 12 мг М№а+, выпарива 
ют досуха на водяной бане К сухому остатку добавляют 15 мл раст 
вора цинк уранил ацетата, хорошо перемелшвают нервые 18 мин и за 
тем изредка еще | ч Осадок отфильтровывают через стеклянный филь 
трующий тигель № 4 с отсасыванием Осадок на фильтре промывают 
5—10 раз порциямн но 2 мл осаждающего рсактива, затем 5 раз пор 
циями но 1—2 мл этанола насыщенного натрий цивк урапил анстатом 

Промытый осадок растворяют па фильтре 5% ным раствором 
Н.5Оа, доводя объем до 109 мл, и пропускают раствор через редуктор 
Джонса с амальгамированным цинком Глдля восстановления (УГ) до 
Ц(ТУ|] Через редуктор сначала пропускают 50 мл Н:$0. (1 28), а 
затем анализируемый раствор со скоростью 50 мл/мин Колонку © цин 
ком промывают 30 мл Н›$0. (1 20} и дважды водой Полученный из 
редуктора раствор имест оливково зсленый цвет Через раствор про 
пускают воздух в течение 5—10 мив [лля окисления ({ПО) до С (1У}], 
добавляют 26 мл 2% пого раствора хлорида железа Ре. 6Н.О (0.12 
н} 15 мл концентрированной Ч3РО. 10 капель {05 мл) 1% ного ра 
створа дяфеннламина в концентрированной Нз5$О, и титруют ОЁн ра 
створом дихромата калия К.Сг»О; до появления устойчивого фиолето 
вого окрашивания 

Поскольку тнтруют Ре?-, полученное восстановлением ураном 
(Т\), [которое при этом окисляется до 9 (УЮ]. то определение может 
быть закопчено титрованием 0,1] н раствором  пермалганата калия 
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КМиО. до слабо розового окрашивания, или 91 и раствором сульфата 
нерия Се {$04}. с индикатором о февантролниом | мл ОГ н раствора 
К.Ст.Оз или КМпО,, или Се($О0,}. соответствует 0,3832 мг натрия 
(1 эквивалента) 


Растворы и реактивы 


Раствор цинкуранняацетата Готовят два раствора 1} 
растворяют 18 г урапиз ацетата ЧО. (СН.СОО). 2Н.О и 6 мл 30 % ной 
уксуснон кислоты в 50 мл воды при нагревании, 2) смешивают 30 г 
цинк ацетата 7п{СН:СОО)2ЗН2О с 3 мл 38 % ной уксусной кислоты и 
50 мл воды, нагревают до растворения Оба раствора смешивают нагре 
тымн и оставляют па сутки Осадок (если он образовалея} отфильтро 
вывают ин выбрасывают Реактив может храниться длительное время 
в посуде из ненского стекла пли стекла нирскс 

Промывная жидкость Этанол насыщенный натрий цинк 
уранил ацетатом Отбирают 10 мт раствора цинк урапил ацетата и до 
бавлятот к нему по канлям при размешивании насышенвый возный ра 
створ ХаС| до прекращения образования осалка Вынавший осадок от- 
фильтровывают и промывают этанолом до отрицательной реакции на 
нон СГ Отмытый осаток переносят с фильтра в <такая или котбу 
вместимостью 10 мт заливают этаиолом н оставляют на 6 ч, изрелка 
взба лтывая Нлзичие осадка свилетельствует о пасыщений раствора 
Для промывания осадкл отфильтровывают часть раствора через стек 
ляниый фильтрующий тигель \1 4 

Цинк амальгамированный Обрабатывают 360 г грану 
лировапного циника 2% ным раствором нитрата ртути (1) Н&(\О-)> 
Н.О с? мт копиентрировавниой Н\ХО, Раствор сливают а змальгамн 
рованный цинк промывают водой переводят в релуктор и хранят пол 
водой 


НИКЕЛЬ 


Никель опрезеляют броматометрически или нотометрически посте 
растворення осел ка антраии тата или 8 оксихино 1ината 


Определение М!”` в растворе 


Бронатометрический иетод 
Ход ана шза  Нейтразьный анализпруемын раствор, содержащий 


— 0,1 г МР: в 250 мл нагревают до кинення и добавляют 35 мл 3 %- 
пого раствора аитрапиловой кислоты затем слабо кипятят 5 мин Да 
ют отстояться в течение 5 1! мин после чего осадок отфильтровывают 
через фарфоровыи фильтруклций тигель №3 с отсасыванием Осалок 
промывают сначаза 02% вым раствором аитраниловой кислоты и за 
тем несколько раз этаполом 

Осадок растворяют на фильтре в 4 нп растворе ИСТ. собирая раст 
вор в колбу для титрованвя Добавляют 3--5 капель 9,2 % ного раст 
вора ивдигокармина в смеси с 9,2 % ным раствором стифвиковон кис - 
лоты (2,4, 6 тринатрорезорцина) и тнтруют 01 н раствором бромид- 
бромата КВ:О.-—КВг до перехода окраски из зеленой в желтую (Мож- 
но титровать с одням нидигокармином до перехода окраски из синей в 
желтую) Избыток бромата оттитровывают обратно 0,] н раствором 
тиосульфата до обесцвечнвания после добавления 1—2 г иодида калия 
и 2—3 м1 05 % ного раствора крахмала Уравнения реакний 1} раст- 
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ворение осадка в соляной кислоте 
МиМН.СТьСОО)» - 2Н- == МЕ -- 2х НСООИ; 
2} титрование антраниловой кислоты 
ЮНСИЫСООН + 2Вг2 == МНС, Н›ВеСООН -- 2Н-+ -- 2Вг—- 


1 мл 0,1 н раствора бромнд бромата соответствует 07344 мг никеля 
Если осадок антранилата никеля плохо растворяется в 4 н НС! его 
следует растворить в концентрировавной НС], а затем разбавить раст 
вор до 4 н НЦ Методика дает высокую точность 


Иодометрический метод 


Ход анализа К 100 мл нейтрального раствора, содержащего -- 100 мг 
\Н*, добавляют 1—2 г ацетата аммония и 5 мл ледяной уксусной кис 
зоты Нагревают раствор до 60°С и добавляют 2—4 % ный этанольный 
раствор 8 оксихинолина в избытке — до появления оранжевого окра 
шивания раствора над осадком Смесь прололжают пагревать до коагу 
ляции осадка и оседания его на дно Осадок отфильтровывают через 
стекляотый фильтрующий тнгель № 4 с отсасывавием Осадок промы 
вают сначала горячей, затем холодиюй водой Промытый осадок раст 
воряют в 2 н НС}, собирая раствор в колбу для титрования Добавля 
ют к раствору несколько капель 92% ного этанольного раствора ме 
тнлового красного и 0,] н раствор бромнд бромата до перехода окрас 
ки от красной к желтой После этого добавляют еще избыток бромид 
бромата 1—2 мл и сразу же 1—2 г иодида калня КГ Прн этом выде 
яетея пд (иногда образуется коричиевый осадок} который оттитро 
вывают обратным методом 01 н раствором тиосульфата натрия до 
обесцвечивания, добавляя в конце тнтрования 1—2 мл 0,5 % ного раст 
вора крахмала 

При растворении осадка оксината викеля в кислоте образуется эк 
вивалеитиое количество ‹ вободного 8 оксихнналина который и титру- 
ется бромид броматом Уравнение реакции 


С.Н.ОМ -|- 2Вг› = С,Н.ОХВга -- 2НВг 
1 мл 0,1 н раствора бромид бромата соответствует 0,7344 мг никеля 


НИОБИИ 


Перманганатометрический метод 


Ход анализа Сплавляют ^^ 300 мг №505 с 3—5 г пиросульфата калия 
К>5.О; в кварцевом игле, покрытом крышкой По охлаждении тигель 
с крышкой помешают п стакан вместимостью 250 мт н накрывают ча 
совым стеклом Вволят в стакан через носик 20 мл концеитрированной 
Н:50.: и слабо нагревают до растворення плава Иосле охлаждения 
осторожно прибавляют 1—2 мл 30 % ной НО; и 100 мт воды, переме 
нивают, вынимают тигель и крышку, обмывая их над стаканом (осле 
охлаждения добавляют 20 мл коицентрировашюй 2504, разбавляют 
водой до 200 мл добавляют 2 г янтарной кислоты и нагревают при 
размешиваиии до ее растворения 

Готовят редуктор с амальгамированпым цивиком аля восстановле 
ния №6(У) до МЬ{ИЕ) Сиачала амальгамированный ипик промывают 
горячей Н.$О. (1 19} и горячей водой, выбрасывая промывные воды 
Прьсосдиняют к редуктору колбу приемник содержащий ^— 100 мт 0,1 
н раствора сульфата железа {ПТ) Через редуктор пропускают 100 мл 
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Н:$0. (1 4), нагретой до 65+5°С Можно применять отсасывание 
Далее пропускают анализируемый раствор и 150 мл Н.50. (1,4}, со 
держащие 1 % янтарной кислоты (все растворы нагревают до 65+5 °С), 
а затем 200—250 мл хололной воды Растворы следует пропускать че 
рез редуктор медленно, с лостоянной скоростью в течение 25 мин На 
выделение газов во время пропускания растворов не следует обращать 
внимания Колбу приемник держат в воде са льдом По окончании про 
пускання приемник отсоединяют обмывают выходную трубку редукто 
ра добавляют 10 мл концентрированиой Н3РО. {85 % ной), добавляют 
раствор индикатора о фенантролина и титруют 01 и раствором пер 
манганата калия эквивалентное количество восстановленного железа 
{11} |1 мя ОЁЕн раствора КМлО. соответствует 4 645 мг пиобия 

Параллельно проводят холостой опыт со всеми реактивами, про 
воля его через все стадии анализа Тантал не мешает 

Нагрепание растворов облегчает диффузию цинка через слой амаль 
гамы, что приволит к болес энергичному действию восстановителя 
Цинк амальгамируют так, чтобы он был покрыт тонким слоем ртути 
Ялтарная кислота вводится для предотпращения гилролиза, определе 
нию она не мешает Кислотность должна составлять 15--20 % Н250. 
При колцентрации кислоты ниже 15 % восстановлецный раствор ста 
новится не светлым аметистовым а темноокрашелным и результаты 
определения заниженными При солержанпи более 20% Н.5О. резуль 
таты получаются несколько завышенными 


Реактнив 


Амальгамированный цинк Измедьчают 1 кг гранулирован 
ного пинка до 20 меш (—0,83 мм) и помещают в шнирокогорлую стек 
лянн\ю банку Заливают к иему 05 л 2% ного раствора хлорила рту 
ти (1) п перемешивают 45—60 с Раствор сливают н выбрасывают 
Амальгамнированный ципк промывают 5 раз порциями по 05 л дистил 
лированной воды Приливают к нему 05 л горячей Н.$0. (1 99) ие 
ремешивают раствор сливают и выбрасывают и снова промывают цинк 
несколькими порциями дистиллированной воды Сохраняют цинк под 
слоем воды с несколькими каплями копцентрированной НС 


олово 


Определение $п (1Т) в растворе 
Иодочетрический метод 


Ход анализа 1 К кислому раствору соли олова (П) (2 н Н»$О4 или 
4 н НС добавляют ! г сегнетовой соли, 2 г бикарбоната натрия 
МаНсСОз и 9—3 мл 0,5 % ного раствора крахмала Титруют 0,1 н раст 
вором пода до появления синего окрашизання | мл 0! и раствора 
нода соотпетствует 5,935 мг 512+ Мешают МОз, Мо, \М Сги\У 


2 К кислому раствору, солержащему 120—150 мг 512! в 100 мя, 
спускают кусочек мрамора Через иссколько минут лобавтляют в раст 
вор с помощью пипетки 500 мл О] н раствора нота Обратным мето 
лом титруют избыток иода 0,1 н раствором тносульфата натрия до 
обесцвечивания, после добавления 2—3 мл 0,5 % ного раствора крах 
мала Титрование может проводиться в присутствии Ре’+, 55%, 17 и 
Вг- 1 мл ОГ н раствора нода соответствует 5935 мг очова (И) 
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Определение окислением нетиленовой синей 


Ход анализа Раствор олова (П} в 4—6 н растворе НС] помешают в 
копическую колбу для титрования Колбу закрывают пробкой с лвумя 
отверстиями в одно из них вставляется стеклянная трубка лая под 
водки СО, во второе — бюретка Тнтрование проводят под током СО» 
002 н раствором метиленовой снией до появления устойчивого синего 
окрашивания | мл 0,02 н раствора мстиленовой синей соответствует 
2.374 мг олова (П} Метнленовый енний окисляет олово (П} до отлова 
{ТУ} Мешают свободный хлор н кислород 

Раствор метиленовой синей 0,02 и Вл волы раст 
воряют 3 19 г метиленовой синей Титр раствора устанавливают по на 
веске х 3 мстаталинтеского олова Для этого растворяют 2,374 г отова 
в концентрированной НС], переполят раствор в мерную колб; вмести 
мостью 1 ти разбавляют 4 н раствором НЕ до метки Отбирают 250 
мя раствора и титруют как в ходе анализа 


Определение олова в бинарных сплавах олово — титан 


Иодометрический метод 


Ход анализа Растпоряют 0,2 г мелкой стружки сплава в 100 мл НС! 
(1 1) в конической колбе вместимостью 500 мля После полного раст 

ворсния павески в колбу прибавляют 150 мл воды и спускают евинно 

вую пластинку изогнутую в виде спирали Колбу закрывают пробкой 
с ктапаном Бупзена и нагревают раствор до книения, которое про:от * 
жаюот при слабом нагревании в течение | ч Предварительно на колбе 
восковым карандашом делают отметку уровня жилкости Во избежа 

ние потерь олова при кипении наблюдают за тем, чтобы уровень жид 

кости не слишком понижался за счет испарения Лля дополнения откры 

вают пробку и доливают горячую воду в колбу до отметки Кииячение 
раствора с металлическим свинцом производят лля восстановления 
$1** до 512% После прекращения нагревания колбу открывают сиу 

скают в нее кусочек мрамора. спова закрывают пробкой ин охтажчают 
колбу под проточной водой После охлажчения в колбу спускают |— 
2 г нодида калия, добавляют 5 мл 05% ного раствора ьрахмача и 
титруют ОТ ч раствором иода ло появления синего окрашивания Не 

обходимо следить чтобы во время охлаждения и титровавия выделя 

лись пузырькн СО, Уравиение реакции 


$1С]5 -| 1 -- 2НС1 = $пС\ -|- 2Н1 


1 мл О] н раствора пода соответствуст 5 935 мг озова Титан оп- 
ределению не мешает Остаток металлического свинца в растворе на 
холоду пе восстанавливает 5л”* до 512+ 


Определение олова в магниевых сплавах 


Иодометрическии метод ($п от 0,5 00 15%) 


Ход анализа Растворяют 025—1 г стружкн сплава в 50 мл НД (1 1} 
К раствору добавляют 50 мл воды и переводят раствор в копическую 
колбу вместимостью | л, в которой находится 190—150 г листового 
свинина нарезанного пластинками Добавляют в колбу НС! (1 19) до 
объема 250.-300 мл Закрывают колбу резнновой пробкой с тремя от 
верстнямн Через одно отверстие пводят стеклянную трубку, подсое 
диненлую к ашуарату Клипа, заправленном) на выселение СО» Угле 
кислый газ очищают пропусканием через две промывалкн (рне 1]) из 
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которих отиа содержит 20 $ ный раствор сернокислой меди с 5 мл 
коянеитрированной #2504 на 108 мл раствора а вторая с полой В дру 
гое отверстие пробки вставляют капельную воронку кран которой юл 
жен быть открыт во время нагревання колбы с раствором Третье от 
верстие закрыв’иот обрезком стеклянной палочки на время кипения а 
затем при титровании в него вводят коиси бюретки с удлиненным спус 
ком 











Рис И УЪУслановка для опрелезения отова 


} — апнарат Кнниа, 2 ин 8 — склянки Тищенко 4 — колба 
‚› — бюрстка 6 -- трубка 


Раствор в колбе кипятят 1—1,5 ч в струе СО› Затем колбу снима 
ют с пты, дают стечь жидкости, которая накопилась в капнельной 
вороике за время кипения, но не до конца, н закрывают кран капель 
ной воронки Колбу с раствором охлаждают нод струей проточной ва 
ды Вводят в колбу через капельную воронку 10 мл 0,5 % ного раство 
ра крахмала и кран вороикн закрывают Вводят в третье отверстие 
конец бюретки (пнже среза пробки) и титруют $п?+ 005 н раствором 
пода небольшими ворциями пря хорошем взбачтыванин Титруют до 
ноявления устойчивого синего окранивания 1 мл 005 и раствора нода 
соответствует 2 967 мг олова 


Определение олова в баббитах на свинцовой основе 


Дихро натометрический метод 


Ход анализа Растворяют 1 г баббитовой стружки в 30 мл коннситриро 
ванной Н№Оз при нагревании После полного растворения стружки и 
улаления оксндов азота добавляют 39—40 мл горячей воды и дают 
осадку отстояться в теплом месте В осадке будет озово в виде мета 
оловяниой кислоты и частнчно сурьма в виде метасурьмяной кислоты 
К раствору добавляют немного физьтроб; мажной массы, отфильтро 
вывают осадок через фильтр белая лента и промывают 8—10 раз во 
дой (без подогревания) с несколькими канлямни копнентрированной 
НМО; затем 2—3 раза водой Осалок с фильтром переносят в колбу 
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и растворяют его в 30 мл НС (1 1) при нагревании Раствор кипятят 
до удаления хлора После охлаждения добавляют к раствору 2—3 г 
железных стружек для восстановления 50%+ до $п?+ и выдерживают 
при 40—50 °С в течение 20—30 мин 

После прекращения выделения пузырьков водорода осадок вос 
становленной металлической сурьмы  отфильтровывают через пеболь 
иой тампон гигроскопической ваты, промывают горячей волой с кап 
лями концентрированной НС] К раствору добавляют еше 0 5--Г г же 
лезной стружки и снова нагревают 5—10 мин для гарантии лотного 
восстановления олова Орускают в колбу кусочек мрамора (для созда 
ния в колбе среды СО) и охлаждают раствор лол проточной водой 
Добавляют 5 мл 20 % пого раствора нодида калия КГ 1-. 9 мт [ % но 
го раствора крахмала и тнтруют 0,1 н раствором дихромата калия до 
появления ненсчезающего синего окрашивация Опрезеление основано 
па реакциях 


КэСгэО; -1- 6КТ-Е ЛАНС = 8КС! - 2СгС1; -- 31 + 7НФО, 
УпС1» -- 1 -- 2НС] =: ЗС -:- 2Н1 


При действни дихромата калия в среде НС] на иполид калия выде 
ляется свободный под, который затем и окисляет олово После окон 
чания окисления олова пезначительный избыток своболного иода даст 
с крахмалом сннее окрашивание | мл ОГ н раствора дихромата со 
ответствует 5 934 мг олова 


Определение общего содержания олова 
в ванне оловянного сернокислого электролита 


Иодолетрический метод 


Ход анвлиза Отбирают пипетьой 100 мл электролита в мерную колбу 
вместимостью 190 мл в которой находится 15--26 мл ковцентрирован 
ной ПС! Раствор разбавляют водой до метки и перемешивают Отби 
рают пипеткой 100—20,0 мл приготовасниого раствора в колбу для 
титрования вместимостью 250 мл, добавляют 20 мл концентрированной 
ПСЕн 380 мл воды Прибзвляют в колбу —0,5 г порошка алюминия 
для восстановления олова и закрывают колбу резиловой пробкой с 
воронкои Геккеля Вороику наполляют насыщенным раствором бикар 
боната натрня МаНСОз для устранения доступа возлуха Если реакция 
в колбе протекает очень бурно, колбу охлажлают пог проточной водой, 
а в воронку Геккеля подливают раствор МаИСОз После прекращения 
выделения пузырьков водорода колбу пагревают до полиюго раство 
репия выделившегося олова После охлаждения колбы под краном 
пробку открывают добавляют 5 мл 1% ного расгвора крахмала и 
титруют 01] и раствором иода до появления пеисчезнувшмего синего 
окрашивания 1 мл ОЁн раствора иода соответствует 5.934 мг олова 

Для определения двухвалентного олова отбирают 5,0---10.0 мл ра 
створа электролита в колбу лля титровапия вместимостью 250 мт до 
бавляют 20 мл концентрированиой НС, 30 мл воды 25 мл пасыщен 
ного раствора бнкарбопата патрия, 5 мл 1% ного раствора крахмала 
и титруют 0,1 л раствором иода ло появления устойчивого сипего ок 
рашивания | мл 0,] н раствора нода соответствует 5,934 мг олова 
$1?+ Солержание четырсхвалентного олова опрететяют по разности 
между общим содержанием олова и содержанием $и?- 
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Определение $п {1\} в растворе 


Титрование раствором метиленовой синеи 


Ход анализа Для восствиовления олова {ТУ) к кнслому раствору в 
коническую колбу лобавляют 100 мл воды, 50 мл концентрированной 
НС и 2.-4 г мелкораздробленного цинка Колбу закрывают вробкой с 
клапаном Геккеля и нагревают на песчаной бане После полного вос 
становлення и выделения олова в виде шлама (металлической губки} 
добавляют еше 50 мл концентрированяой НС] и нагревают до полного 
растворения олова В горячий раствор спускают кусочек мрамора и 
титруют 0,02 н раствором мстиленовой синей до получения устойчиво 
го синего окрашивания Под конец титрование замедляют Уравнение 
реакции 


$лСЬ + СвНия 3$ С -- НС = $1 + СН №$ С 


| ма 002 н раствора метилевовой синей соответствует 2374 мг 
олова {1} или 3914 мг $10 


Иодочетрический метод 


Ход оназиза К раствору объемом —300 мл содержащему —200 мг 
олова (1), 10—15 мл концентрированной Н.$О; и 100 мл копиентри 
ровашюй НС в колбе вмсстимостью 500 мл добавляют 2—3 г наре 
зацных пластинок свинца Закрывают колбу пробкой с двумя отвер 
стиямн и вставлензыми в иих стеклянными трубками и пропускают 
через колбу СО. в течение всего хода анализа Раствор слабо кипятят 
в течение 30—40 мин, наблюдая за тем, чтобы объем колбы сильно 
не уменынался Колбу снимают с плиты, продолжая пропускание СО», 
раствор охлаждают в вание с волой и льдом до 19°С, добавляют 5 мл 
1% ного раствора крахмала и тнтруют 0 { н раствором иода до появ 
ления устойчивого синего окраншвания После открывания пробкн в 
раствор опускают кусочек мрамора | мл 9 {| н раствора иода соот 
ветствует 5,934 мг 51+ или 7,534 мг 5пО, 

Свинец на холоду не восстанавливает $1*+, титроваиие проводится 
без удаления пластинок свинца Для восстановления могут использо 
ваться алюминий железо, циик, но они перед титрованнем должны 
удаляться Мешаст сурьма 


Определение олова совместно с сурьмой 


Бро нато метрический метод 


Ход анализа Растворяют {1 г сплава сурьма — свинси — олово в 20 мл 
кониентрированной Н›5О0. и кипятят до удаления сернистого газа, об 
раз\ кииегося в результате восстановления Н›5О, В растворе будет 
сурьма (ПГ} и олово (ТУ) После охлаждення осторожно разбавляют 
волой ло 100 мл, лобавляют 5 мл концентрированной НС, 2 капли ра 
створа метилового оранжевого и титруют сурьму (ИТ} 9, н раство 
ром бромата калия КВгО; до обесцвечивания После отстаивания в 
течение # ч отфильтровывают осадок сульфата свинца РЫЗО. и прово 
дят сто определение гравиметрическим методом {если  требустся) 
Фильтрат, солержаший сурьму {У) и олово (ТУ) собирают в кониче 
скую колбу с воронкой Геккеля, добавляют 80 мл коннентрированной 
НС и спускают в раствор последовательно три порции по 3 г нинковой 
стружки Кипятят до растворения вылеливиюгося олова Колбу ох 
лаждают нод струей волы открывают пробьу добавляют 02 г иодида 
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калия КТ, 2—3 мл 0,5 % ного раствора крахмала и титруют 01 н раст 
вором бромата до появления сицего окрашивания 1 мл О | н раствора 
КВГО:з соответствует 5 934 мг $10*+ или 7534 мг 5пО» 

Сурьма (ПГ) не мешает титрованию, олово (П} окисляется бро 
матом раньше сурьмы (11) при такой высокой кнелотности Титрова- 
нию 0,25 г олова не мешает присутстане до 1 г сурьмы 

Можно проводнть восстановление порошком алюминяя После пол 
пого растворения алюминия добавляют избыток 0,1 н раствора бро 
мата калия КВГО; затем 2 г нолида калня н титруют выделивилиея 
иод ОГ н раствором тносульфата натрия Титр раствора КВгО, уста- 
навливают по металлическому олову 


РЕНИИ 


Перманганитометрический метод 


Определение рения основано на восстановлении его в релукторе Джон 
са амальгамнроваиным иннком до гидрида репия, который и титруют 


до перрената раствором перманганата калия Валеитность рения при 
этом изменяется от —[ до +УП 


Хо) анализи Раствор, содержащий в 500 мл 125 мл коицентриро 
ванной 11250. и не более 15 мг репия, кипятят с пропусканием СО. для 
удаления кнеторога из раствора Охлаждают в тедяной вание до 5°С 
в струе СО, Точно также обрабатывают 150 ма Н›5$О. (1 19} В при 
емную коннусскую колбу наливают 50 мл ОТ ны раствора сульфата же 
чеза (1) Через колонку редуктора Джонса с амальгамированным 
цником проиуекают 50 ма охлажленного раствора Нз$О4 (1 19}, за 
тем анализируемый раствор и после этого оста льпую часть Н.5О. {1 19) 
Восстанов ензое в колбе приемнике титруют 005 н раствором перман 
ганата казшя КМиО. Параллельно проводят холистой оныт 1 мл005н 
раствора перманганата соответствует 1,164 мг Ве или 1564 мг 
ВО; Должны отсутствовать Сг (ИП), Ее“* Мо {У МЬ (У) У (м), 
\ {УП} Метод не очень практичет из за сильного воссгапав тавающего 
деиствия нано Ве. 


РТУТЬ 
НИМ а 
Ртуть в соединеинях бывает одновалентнон Н&, и твухвалентной 
На: 


Определение Ня (Г) в растворе 
Нодометрический метод 


Ход анализа К раствору пробы, содержащему ло 200 мг НЕ и 02 н 


Н»ХОь добавляют | г сухого иодида калия и 500 мл ОГ и раствора 
иода, смесь встряхивают до получения прозрачного желтого раствора 
Избыток иода обратным методом, оттнтровывают 0 | н раствором тио 
сульфата натрия до обесцвецивания добавляя в конце титровання 2— 
З мл 0,5 % ного раствора крахмала ЕР мл 0,1 н раствора иода соответ 


ствует 10,03 мг Иа р Уравнение реакции 
не (моз)» + 1, -|- 6Г` = 2 (На, Е 2№0 
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Цериметрический метод 


Аод анализа К раствору содержащему -— 100 мг ртути {Т), добавляют 
10 м1 концелтрироваиной Н›$О4 ити 5 мл 70 % пой НСО; и разбавля 
ют до 190 чт Ион №Оу должен отсутствовать Добавляют 25,0 мт 
О[ ян раствора с\ чьфата церия Се (504)2 и разбавляют водой до 200 мл 
Раствор слабо кипятят в течепие 60 мин, после охлаждения титруют 
От и раствором солн Мора избыток раствора Се{$04)2 после добавле 
иня 2 кассль раствора ферроина Персход окраски из бледно голубой в 
краци ю Титрование можно проводить с иидикатором -: фепилантра 
„ РА 2 
ниловой кислотой Можно титровать Нё>’ в присутствии небольших 
котичестР вона Н 9? [ мл ОГ н раствора Се(504}› соответствует 
. 2+ ; 
2006 мг На," Уравнение реакции 


НЕЕ + 2Се + = 2Н9?+ + 2Се8* 


Определение хлорамином Т 


Ход анализа Апплизируемое всщество растворяют в 50 мл НС {1 1) 
в колбе с притертой пробкой Добавляют 5 мл 002 М раствора одно 
хлористого нода 16, 5 мл хлороформа и тнтруют 0,1 н раствором 
хлорамина Т пока окраска слоя хлороформа станет соломенно желтой 
Колбу закрывают пробкой и хорошо взбалтывают Тнтрование продол 
жают до тех пор, пока окраска слоя хлороформа перейдет из пурпурной 
в бледно желтую 


Определение Н; (П} в растворе 


Нодочетрический метод 


Ход анализа | {По Руппу) Раствор пробы, содержащий 100--200 мг 
Не?” встряхивают в конической колбе с 1—2 г иодида калия КГ до 
тех пор, пока раствор ие станет прозрачный желтого цвета При этом 


образхется комплекс (НЕТУ) по уравнению 
Нар 2 4 = (НЕ 


К этому раствору добавляют последовательно 30 мл роды, 20 мя 
4 н раствора \аОН и при сильном взбалтывании смесь 3 мл 40 % ного 
формалина с 10 мл воды Взбалтывают еще 2 мин, при этом происхо 
Ант восстановление НН?” до металлической ртутн ло уравнению 


(На +- НСНО —- ЗОН- = Нз- 41 -- {Н600)-- +- 2Н.0 


Пасче сильного взбалтывания добавляют 20 мл концентрированной 
СП.СООН, снова взбалтывают и добавляют 25,0—300 мл 0,1 н раст 
вора иола Взбалтывзают до полного растворения осадка металличе 
ской ртути Реакция протекаст с образованием тетраиодидного коми 
лекса пс уравнению 


Не 1. + 21- = (Не!) 


Присутствующий избыток формальдегида в кислой среде с нодид 
ным комплексом ртути не реагирует После хорошего взбалтывания от 
тктровывают избыток нода 0,1 н раствором тиосульфата натрия до 
обеспвечивания добавляя в конце титрования 3—5 мл 05 % ного раст 
вора крахмала ] мт 0,] н раствора нода соответствует 1003 мг Па"+ 
или 13 73 мг хлорида ртути (ПП) 
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2 Слабокислый раствор, содержащий 05—5,0 ыг Ня?+ в виде хло 
рида разбавляют до 80 мл и добавляют 01 г хлорида калия КС! Ней 
трализуют раствор сухим бикарбонатом патрия МаНСОз я добавяяют 
сню 5 г его избытка Добавляют 5 мл 0,3 % пого раствора периодата 
калия КЮ. и 3 мт четиреххлористого хглерода После перемеигивапия 
титруют 0,91 н раствором нодида калия КГ из микробюретки Титраит 
добавляют по одной капте в секунду удлиняя промежутки между кап 
лямн в копце титрования до 5—10 с ири хорошем взбалтываини Тит 
ровасне заканчивают при появлецпии окраски иода в слое четырсххло 
ристого углерода | мл 0,01 н раствора водида калия соответствует 
1003 мг ртути Одновременно проводят холостой опыт, результат тит 
рования которого вычитают из результатов титровапия пробы 

Определению мешают нодид н бромил ноны Бромид ноны удаля 
ют предварительно кипячением кислого раствора Мешающие ноны Рез+ 
маскируют добавкой фторида калия КГ перед добавкой ХаНСО, Не 
мешают Си*т, РЫ"+ и Хл?- 


СВИНЕЩ 


Определение РЬ (Н)} в растворе 


Дихроматометрический метод осаждения 


Ход анализа Раствор пробы должен быть точво нейтральпым Если 
раствор кислый или шелочной, его пейтрализуют титрованием ОЁн 
раствором НМО; или МаОН с тремя каплями раствора метилрот до 
оранжевого промежуточного окрашивания индикатора Затем проводят 
хитрование 91 н раствором дихромата калия К›Сг.От с добавлением 
10—20 капель 2% ного раствора 26 дихлорфенолнндофенола Тнтруют 
при снльшюм встряхиваниин Ировсходит осаждение хромата свиниа 


ЗРЫ М3} -- КёСг2О+ -- НО = 2РЬСКО, + 2КМОЗ + 2НМОЗ 


В конце тнтрования жидкость приобретает устойчивый зеленый 
цест После оседания мутн раствор который вначале быя розовым ста 
новится голубым Если он остастся зелепым, то это означаст, что он 
перститрован Концентрация посторонних ионов должна быть не высо 
кой особенно гидролизу ющихся сочей | мя 0,1 и раствора К›Сг.О со 
ответствуст 20 72 мг свница {Рф?+) 


Иоболметрический метод 


А09 анализа 1 К раствору, содержащему 100—150 мг РЬ"т, добавля 
ют несколько канель 5 % ного раствора А!С!.,, достаточное количество 
сухого ацетата натрия и нагревают до 40—50°С Добавляют 25,0 мл 
С| н раствора дихромата калия, взбалтывают и дают раствору нол 
ностью остыть {!') Осадок хромата свинца РЫСгО. отфильтровывают 
через ватныи тампон (или фильтр красная лента) и отмывают его от 
раствора К›Сг.Оз Осадок с ватой (или с фильтром) переносят в колбу 
Аля титрования, смывают 5 мл 25 % ной НС} и водой {30 мл}, добав 
ляют на коичике ниателя КНСО; и растворяют 2 г иодида калия К] 
Смесь перемешивают и дают отстояться несколько минут Титруют вы 
дсзившийся нод 0,] н раствором тиосульфата №а25.0. до желто зеле 
пого окрашивания После добавления 3—6 мл 05% ного раствора 
кпахмала продолжают титрованис до исчезновения синсго окрашива 
ния | мл 0,] н раствора тносульфата соответствуст 6,906 мг РЬ”+ 
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Уравнения реакций 
2РЫСНзСОО)»› = КэСг»О. -- Н»О == 2РЬСгО, -- 
++ 2СНзСооК -- 2СН.СООН 
2РЬСгО; -|- 6К1 —- 16 НС! = 81» -- ЗРЬ@, -;- 2СгА -- 6КС! -- 8Н>О0 


Два моля ГЬ”+ соответствуют трем мотям иода [е, которые и тит 
руются тиосульфатом 

2 К раствор» объемом 25—75 мл содержашему 109—150 мг РБ”, 
добавляют 19 мт 2 и раствора ацетата натрия 10 мл 2 н раствора \к 
сусной кислоты н разбавляют до 100 мл Добавляют к рчетвору ОТ н 
раствор днхромата калия К.СггО; в избыгке для осаждения хромата 
свинца РЬСГО. до появления ораижевого цвета раствора Осадок об 
разуетсея слишком мезлкокристалический раствор се осадком нагрева 
ки на кипящен водяной бане в течение 2 ч Осадок отфильтровывают 
через фильтр белая лента и промывают водой до удаления дихромат 
нова Оса 10к смыйесют в стакан, где нроводнлось осаждепие и сусиен 
знруют сго в 25 мч 2 н раствора ИС] или растворяют в 25 мл 2н 
НОО, Прибавляют 25 мл вощы, 05—1] г водида калня и титруют вы 
делившийся нод 0,] н (или ОО н) раствором тносульфата до исчез 
ноБеИЯ сизего окрашивания добавляя в конце тнтрования 2—3 мт 
05% ного раствора крахмала 1 мл ОР н раствора тиосульфата соот 
ветствует 6 906 мг РЬ"- 

Барий Ва? осаждается вместе с 2Ь”-, для отделения РЬ?* от Ва”+ 
Осеждение проводят в 0,1 н растворе НС.О. Концентрация буферной 
емесн СПЬСООН--СН.СООМа в растворе не должна превьилать э % 
Для устранения влняния [6* осаждение РЫСгО. проводят в присутст 
вии большого кочичества СН.СООН 

3 К пагретому раствору объемом 100—120 мл добавляют по кап 
лям 8—10 мт концентрированной Н»5О. н продолжают нагревание до 
появления белых паров Н;$О, После охлаждения добавляют 50—60 мл 
холодной воды перемешивают и дают осадку отстояться 1—15 н за 
тем отфильтровывают сго через фильтр синяя леига (ичи стеклянный 
фильтр № 4} Осадок па фильтре промывают 8—10 раз холодисй волой 
и 2—3 раза этанозом, затем растворяют его в 15 \ пом растворе аце 
тата патрия с 10% хпорила аммония н 24% уксусной кислоты 
СН.СООП (- 1060 мл) 

В нагретом растворе осаждают хромат свинца РЬСтО; добавлени 
ем га каплям пасыщенного раствора лихромата казня К.Сг›О: до по 
явления оранжепого окрашивания раствора Раствор с осадком нагре 
вают на кипящей водяпой бане в течение 15—2 ч Осадок отфильтро 
вывают через фильтр белая леита, промывают водой до удаления 
дихромат иона (исчезновения оранжевого окрашизания) Осадок смыва 
ю: в стакан п взбалтывают ето с 25 ма? и р створа ИС] или растворяют 
в 25 м:2 нраствора НСЮ. Добавляют 25 чи воды, | г иодида калия 
КТ и титру ют выделившийся иод 0,1 и {нян ООРн) раствором тиосл ль 
Фета натрия М№:25.Оз до нечезновения снисго окрашивания возникшего 
от добавления в коние титрования 2—3 мт 05 % ного раствора крах 
мала, | мл ОГ и раствора тиосульфата соответствует 6,906 мг РЬ?+ 

4 Выделяют 2550, и осаждают РЬСГО. насышенным раствором 
дихромата калия К›Сг.От, как описано в п 3 Промытый осадок раст 
воряют в 25 мл 5 н раствора НС], насыщенного №аС], разбавляют до 
200 мл водой добавляют 5 мл концентрированной НзРО., 5 каиель | % 
исго раствора дифениламиносульфоната натрия и титруют 0,[ и раст 
вором соли Мора до исчезновения фиолетового окрашивания Уравне 
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ние реакции 
РЬСГО, -|- ЗРе?+ -- 8Н- == РЬ?+ -- Сгз-- ++ ЗРез+ -- 4Н.О 


В анализируемом растворе должны отсутствовать Ар+, РВа?*, В+, 

56 ПШ и У) и $Ю, Осадок РЬЗО. способеи адеорбировать многие эле 
[ 

менты Эквивалент 0,1! н раствора солн Мора равен 6,906 мгумл РЬ?+ 


Перманганатометрический метод 


Х00 анализа Из раствора выделяют РЬЗО. (для отлеления от других 
„ементов), как описано выше (см п 3) и затем растворяют промытый 
осадок в 100 мл 15 % ного раствора ацстата патрия вместе с 10 $ хло 
рида аммония и 25% уксусной кислоты 

Осаждают в растворе РЬСО, добавкой по канлям насыщенного 
раствора карбоната натрия Ха»СО; до прекращения образования осад 
ка и сше избыток 3—5 капель Раствор с осадком нагревают па кипя 
щей банс в течение 2 ч Осадок отфильтровывают через фильтр белая 
лента промывают на фильтре 5 раз холодной водой и растворяют его 
на фильтре в горячей уксусной кислоте СНзСООН {11}, добавляя ве 
небольшими порциями Фильтр промывают той же уксусной кислотой 
3—4 раза 

Раствор разбавляют до 150 мл водой и осаждают оксалат свинца 
РЬС.О.; добавлением по каплям насыщенного раствора щавелевой ки 
слоты Н2С.О: до полного осаждения РЬ?+ Раствор нагревают 2 ч на ки 
пящей водяпой бане, горячий раствор фильтруют через фильтр белая 
леита, промывают 3-5 раз горячей водой Растворяют осадок на фильг 
ре в горячей 4 н Н>5О., собирая фильтрат в колбу для титрования 
Фильтр промывают 5 раз той же Н.$О. н горячий раствор (90°С) 
титруют 0,1] н раствором пермавганата калня КМиО. до появления 
устойчивого слабого розового окрашивания Уравнения рсакций 


РЬС.О, + 2Н+ = РЬ?+ - Н.С.0., 
5Н СО «+ 2Миох “Е ИТ = 10Со, -|- Ма ++ 8Н,О 
Метод пригоден для анализа свиниовых руд а также оксидов 


свиниа  (сурика) 1мл 0,1 н раствора КМцО. соответствует 
1036 мг РЬ+ 


СЕЛЕН 


Определение селенистой кислоты Н,$е0О; 


Перманганатометрический метод 


Ход анализа К кислому раствору пробы (2 н НУО.) добавляют из 
быток 0,] н раствора пермапганата калия КМпО. и обратным методом 
титруют 0,1 и раствором соли Мора {или ЕеЗО4} или 0,1] н раствором 
щавелевой кислоты Н›С>О; при пагревании до кипения — до обесцве 
чивалия Уравнение реакции 


53е0— -- 2МпОр - 6Н\ = 556017 -- 2Ми? + + ЗН. 


Мешает теллуристая кислота Ч2ТеО, которая тоже тптруется При 
растверепии в НМО. $е и Те образуют П25е0; и Н>ТеОз {мл 0,1 н 


раствора КМлО. соотвстствуст 6 348 мг 5$е0 те 
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Йодо истрический метод 


Ход анализа ТГ К кистому раствору пробы (2 п ПМ\О) добавляют 
1—2 г сухого иолида калия КТ и титруют выделивиийся иод ОЁн 
раствором тиосульфата патрия М№а:52О, до обеецвечивання, добавляя в 
конде титрования В мя 05% ного раствора крахмала Уравнение реак 
ЦРИ 


$03 `-Н4Г`-- 6И* — 1$е -- 21, + ЗН,О 


Метод пригоден для опредечення малих количеств $е после его 
отделения от мешающих элементов (Те) | мл ОТ н раствора тиосузь 


- - 2 

фата натрия соответстлует 3 174 мг $60 5 

2 К кислому раствору пробы (2 и НСО. НВь, НОО: или Н.504) 
добавляют пебозылой избыток 01 и раствора тиосульфата натрия 
№25-О, и обратным методом тнтруют 01 н раствором пода добавив 
5 мт 05 % ного раствора крахмала, до появчення синего окрашивания 
Азотная числота должна отеутетвовать Уравнение реакции 
а. ко = в 
-+6Н"- 55.0, - $05 `-- ЗН,О 


= -- 
5е0% ^ -{- 45,0% 
Р мл 0.1 и раствора тносульфата натрия соответствует 3 174 мг 
- #--- 
селсянта 5603”. 


Определение селеновой кислоты Н,5е0, 


Нооометрический нетод 


Ход анализа В коабу с газоотволией трубкой помещают анализирус 
мый образец, добавляют кониснтрироваипол НС или НВг и пагревают 
до кипения Выделяющийся свободный хор СЪ. или бром Вг, поглощая 
ют в колбе приемнике 30% ным раствором нодиза калкя КГ Выде 
лившийся нод № тнтруют 9 Г и раствором тносульфата натрия добав 
ляя в конце титрования 5 мт 0,5 % ного расгвора крахмала \равление 
реакции 


$е01” +! 2СГ--2Н "== $60 С, = НО 


Мешаст леттуровая кислота НзТеО. котлояя ложе титул ася Ме 


тод достаточно быстр сибка определения составляет 6-Й 602". | мл 
ОТ н раствора тносульфата патрия соответствует 7? [18 ме $607 у " 


Определение селена и теллура 
в рудах и продуктах их переработки 


Ход анализа Растворение иавески 10- 10 г ген оизмельченного мате 
рнала проводят в стаканс вместимостью 300- #00 мл К навеске при 
бавляют 8—30 мл смеси брома и четырехх пористого углерода (23) н 
оставляют на 10--20 мин Вводят в стакан малыми порциями 19—75 мл 
концентрированниой ИМОз и оставаяют стоять па холоду Затем раствор 
осторожно пагренают и упаривают до малого объема После полного 
разчожелия навески прэбазляюг 10--69 м1 коицентрт рованиой Н28О%. 
и упаривают раствор до полного удаления оксидов азота и органиче 
ских веществ, для этого выпаривают раствор 1е появления паров 250; 
после охлаждения добавляют еще 5 мт коицентрированной серной кис 
лоты и снова выпаривают до паров Н25О, 
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Остаток растворяют в 60—200 мл воды и 10—50 мл концентриро 
ванной НС] при нагревании до кинения под стеклом в течение 5—10 мин 
Нерастворимый остаток отфильтровывают через фильтр белая лента и 
промывают горячей водой В зависимости от величины навески объем 
раствора доводят до 100—300 мл, добавляют соляную кислоту до се 
концентрации 15 % (объеми) Раствор нагревают до килення и вводят 
в него 5 мл раствора хлорида ртути (П) {1 мг/мл Не2СЬ (котчектор} 
Побавляют небольшими порциями 20% ный раствор хлорида олова 
ЗпС 2Н»О в 20% иной солялой кислоте для восстановчения железа 
(111) После обесцвечивания добавляют избыток раствора $пС]. 2Н.О 
(3—10 мл), немного фильтробумажной массы, кипятят смесь 5 мини 
оставляют на 19 мин на кипящей водяной бане Осадок селена и теллу 
ра отфитьтровывают через тампон из фильтробу мажной массы и про 
мывают его 3—4 раза горячей НС (2 100) 

Для разделения селена и тсллура осадок ломещают в стакан, в ко 
тором проводилось осаждение, добавляют 20 мл кониентрированиой 
НС! и 4—5 капель концентрировавной НХО; разрыхляют фильтр и па 
гревают на водяной бане до растворслия осадка (побеление фильтра) 
Добавляют еще 40 мл концентрированной НС! 50 мл волы (концеитра 
ция НС! 9,5 и), нагревают раствор почти до книепия и прибавляют 
15—20 мл 10 % ного раствора соляно кислого гилразина ПНеремешивают 
смесь и оставляют на 4 ч в тсилом месте Осадок селена отфильтровы 
вают через двойной фильтр белая лента и промывают 7—8 раз герячим 
5 $ ным раствором соляной кислоты 

Даля выделения теллура фильтрат разбавтяют водой до 250 мт ло 
бавляют немного фильтробумажной массы нагревают до киления до 
бавляюг 03 г кристаллнческого хлорила олова ЗпС 2Н.О и кипятят 
до полного просветления раствора Выделившийся осадок тетлура от 
фильтровывают через двойной фильтр белая тента и промывают 7—8 
раз горячим 5 $ ным раствором соляной кислоты 

Фильтр с осадком селена переносят в стакан добавляют 10 мт кон 
центрированной НС], фильтр разрыхляют стеклянной пазочкой прибав 
ляют 3- 4 капли копиентрированной Н\Оз и нагревают смесь на водя 
ной баис до полного растворения осадка Добавтляют к раствор\ 150 мт 
воды, вводят 5 г сухого карбамила (мочевины} и кипятят 2-.3 мин 
После охлаждения раствора до компатной температуры добавтяют к 
исму 10,0—20,0 мл 0,02 и раствора тиосульфата патрня пзбыток кото 
рого титруют обратным методом 002 н раствором иода в присутствии 
крахмата до появления неисчезающего синего окрашивания Уравнение 
реакцаи 


Н.5е0; -- 4Ма›52Оз -- АМС] = Мао$е$4 О, -. Ха$4 Ох -- 4ХаС1 ЕЗНО 


1] ма 002 н раствора тиосульфата натрия соответствует 0 7896 мг $е 
Для определення телаура фильтр с осалком переносят в котбу, до 
бавзяют 10 мл концентрированной НС, 3—4 капли коциентрированной 
НУО;: и нагревают па водяной бане до полного растворения осадка Те 
Добавляют к раствору 100 мл воды, вводят 4 г сухого карбамида 
и кипятят 2.-3 мин После охлаждения раствора добавтяют 10 чл 
30% пого раствора КГ и титруют выделившийся иод 0.02 и раство 
ром тлосульфата натрия в присутствии 5 мл 0,5 % ного раствора крах 
мата до перехода синего или темно вишневого окрашивания (в за 
внсимости от содержания Те) в светло желтое Уравнение реакции 


Н.Теоз + 41- Е 4Н+ = Те 21 + ЗН.О 
1 мл 0,02 н раствора тиосульфата соответствует 1 2760 мг Те 
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СЕРА (СОЕДИНЕНИЯ СЕРЫ) 
Определение сульфидной серы $?- в растворе 


Иодометрический метод 


Ход анализа 1 Точно измеренный объем анализируемого раствора 
вливают в Эн раствор НС! содержащий избыток стандартного 0,1 н 
раствора пода [5 и титруют обратным методом 0,1 н раствором тио 
сульфата натрия, добавляя в коние титрования 5 мл 0,5 % ного раст 
вора крахма Та Титруют ло обеснвечивания сннего раствора Уравнение 
реакции 


НЗ 1 = 2-4 1$ + 2Н+ 


Ионы 503 ин $0. также окисляются иолом, но ион ЗОМ- — 

а Ема 0, н раствора нода соответствует 1,603 мг 52 или 1,704 мг 
2 

2 Отбнирают для анализа такой объем раствора, в котором содер 
жится 5--20 мг сероводорода или сульфид ионов в нересчете на се 
Прибавляют в избытке 10 % ный раствор ацетата кадмия С9(СН:СОО), 
2Н5О пн дают выпавшему осадку отстояться Осадок отфильтровывают 
через фильтр бслая лента н промывают его 6—8 раз горячей водой 
Фильтр с осадком нереносят в колбу, в которой проводилось осажле 
нне, призивают в нее 25,0—50,3 мл 0,05 н раствора иода и 6 мл НС! 
{19} Фильтр измельчают стеклянной палочкой и титруют избыток иода 
005 н раствором тиосульфата натрия "Ма252Оз дс обеснвечивания, до 
бавляя в конце титрования 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала При 
малых содержаниях сульфидов для титровання можно применять 0,01 п 
растворы нода и тносульфата 1 мл 9,Ё} н раствора иода соответствует 
1,603 мг $52 или 1 703 мг На5 

Методика примепяется для определения сульфидной серы в сточных 
водах 

3 Для определения сульфидиой серы в реактиве Ма2$ ЭН.О 15,0 г 
сх льфида патрия помсшают в мерную колбу вместимостью [ л, раст 
воряют в воде и разбавтяют до метки водой 

В коническую колбу для титрования вместимостью 506 мл отбира 
ют пипеткой 50,0 мт 0! н раствора иода, добавляют 209 мл воды, 
20 мл 20% ного раствора уксусной кислоты и медленно при постоянном 
размешивании вводят 20,0 мл анализнруемого раствора сульфида нат 
рия Титруют избыток иода 0] н раствором тиосульфата натрия до 
обссивечивания, добавляя в конне титрования 5 мл 0,5 % ного раство 
ра крахмала 1 мл 0,] н раствора иода соответствует 3,903 мг Р\а25 

Вместе с сульфидом титруются мешающие соли Маз5О; и 'Ма2$2Оз 
Для определения ноправки на содержание этих солей отбирают пипет 
кой 100,0 мт анализирусмого раствора пробы в мерную колбу вмести 
мостью 200 мл, добавляют 568 мя 1% ного раствора анетата цинка 
21(СН.С00)}, 2НО 16 мл глицерина и разбавляют водой до метки 
Посяе перемешивания отфильтровывают часть раствора солей от осад 
ка сульфида пинка через сухой фильтр в сухую колбу Отбирают ни 
петкой 190,0 мл фильтрата, добавляют 5 мл 0,5 % ного раствора крах 
мала и титруют @ Ён раствором иода до появления устойчивого синего 
окрашивания Уравнения реакций 


Ма25 Оз -+ 15 + Н2О == Ма2504 -Е 2НЬ, 
2Ма5503 + 12 = 281 — Ма2$.Ов 
Эквивалент этих солей в нересчете на \№а25 составляет 3,903 мг/мл 
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Броматометрический метод 


Ход анализа Отбирают 100 мл раствора, содержащего — 15 мг 52. в 
колбу вместимостью | л с притертой пробкой со внаянной в нее ка 
писльной воронкой Добавляют 50,0 мл 9,1 н раствора бромата калия 
КВЕО. и закрывают нробку Открывают кран капельной воронки для 
выхода газов, затем кран закрывают и вливают в воронку 50 мя НС 
{11} Выоускают через кран из воронки 46 мл НС (11) и встряхива 
ют колбу Если в колбе образовался прозрачный желтый раствор, окис 
ление считают законченным (это длится —15 мии) Спускают остаток 
кислоты из воронки, обмывают воронку два раза водой и спускают воду 
в колбу Помещают в воронку 3 г нодида калия КР, растворенные в 
малом объеме воды, и снускают их в колбу После встряхивания кран 
открывают и обмывают воронку водой Выделившийся нод титруют 
0,1] н раствором тиосульфата натрия до обесивечивания добавляя в 
конце титрования 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала Уравнение реак 
ЦНЯ 


$7 4Вг,  4Н.О = $01 + 8Вг` + вн 


1 мл ОГ н раствора бромата калия КВгО, соответствует 4,008 мг 
52- или 4,260 мг Н›$ Метод пригоден для определения суммы Н.5$, 
$0з2-, $2052-, $СМ- Тионовые кислоты также титруются 


Определение сульфитной серы $05 
или Н.$О. в растворе 


Нодометрический метод 


Ход аналаза Отбирают измеренный объем анализируемого раствора, 
содержащего 100-—120 мг $0», добавляют 200—50,0 мл ОЁР н раствора 
иода 15, разбавляют раствор водой до 200 мл и титруют избыток иода 
0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесивечивання добавляя в 
конце титрования 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала Урависнис реак 
ЦИН 


2—. — 
$0, +, + 2Н,О = $0} +27 4Н+ 
В нейтральной среде твтрование проходит без осложнений Можно 
титрование проводить прямым методом 0,1 п раствором нола в при 
сутствия 5 мл 05% ного раствора крахмала до появления \стойчивого 


сеннего окрашивания 1 мл 0,1 п раствора нода соответствлет 3,203 мг 
$05 или 4 104 мг И2$0. 


Определение тиосульфатной серы $50: я растворе 


Нодометрический метод 


Ход анализа 1! Онределение проводят прямым титрованнем 0,1 н рас 
твором иода 1. с применением 5 мл 0,5 $ ного раствора крахмала в 
качестве индикатора 

Уравнение реакции 


25,08 +1, = 5,08 +217 
1 мт 0,1 н раствора иода Г. соответствует 11 213 мг 502 

2 Для раздельного определения в смеси 30 и $203 отбирают 
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зликвотпую часть анализируемого раствора и титрую, 0,1 н раствором 
исла ]› сумму $О г ‘и $0 аа в присутствии крахмала 

Другую атиквотную часть отбирают в мерную колбу, осаждают 
ион $0; добавлением 5 мл 104% иного раствора нитрата стронция 
$7(М0;). НО и разбавляют до метки, оставляют раствор с осадком 
на ночь Отфильтровывают часть раствора из колбы це взмучивая осад 
ка через фильтр в сухой стакан Отбирают сухой пипеткой алнквотную 
чаеть раствора и титруют ион 520 2701 н раствором иода в присутст 
вни крахмала 10 появления синего окрашивания. 1 мл 0,1] н раствора 
нода соответствует 4 003 мг $03 и 11213 мг 5:05” 


Анализ смеси 5”, $О+-и $20. 
Иодометрический метод 


Ход анализа В коническую колбу вместимостью 250 мл отбирают 50,0— 
1600 мт аначизируемого раствора, добавчяют 10 мл глицерипа и раз 
бавяяют смесь до —150 мл водой Прибавляют 20 мл суспензни кар 
бопата ииика ХпСО. {ити карбоната кадмия СаСО.} для осаждения 
сульфид полна Смесь хорошо перемешивают н фильтруют в мерную 
ко1б\ вместимостью 200 мл Осадок переводят па фильтр и хорошо 
промывают горячей вотой Фитьтрат в мериов колбе разбавтяют водой 
до метки и перемешивают 

Для определения сульфид нона фильтр с осадком помещают в ко 
ническую ко1бу вместимостыьо 250 мл, добавляют 25,0— 50,0 мл 001 н 
раствора пода и 5 мп НС (1 9} Фильтр измельчают стеклянной па 
лочкой и титруют избыток пода 001 н раствором тиосульфата натрия 
в присутствни 5 мт 054% ного раствора крахмала до обесцвечивання 

Тноеульфат нон определяют в ачнквотной части фильтрата, отби 
рая ее в коническую колбу Прибавляют к раствору 5 мя 40% ного 
раствора формальдегида дчя связывания нова $03 в прочное соеди 
нение, пе реагирующее с иодом Добавляют 20 мл 10 % ного раствора 
уксусвой кисзоты СН.СООН, 2 м1 05% вого раствора крахмала и 
титруют 001 н раствором нода до появления устойчивого синего ок 
рашивазия Объем раствора соответствует содержанию нопа 5203— 

Для определения сульфит иона в коническую колбу вместимостью 
250 мт отбирают 500 мл 001 н раствора иода добавляют 5 мл [0% 
ной уксуспой кислоты, вливают вторую аликвотную часть анализируе 
мого раствора (такую же по объему), добавляют 2 мл 0,5 % ного рас 
твора крахмала и обратно титруют избыток иода 0,01 н раствором тио 
сульфата натрия до обесцвечивания Расход раствора иода соответст 
вует сумме содержания ионов $03“ и $0” 1 мл 0,01 н раствора 


пода соответствует 0,1603 мг 5?-, 0,3904 мг $03— н 1121 ме $037. 
Раствор 


Суспензия карбоната цинка или карбоната кадмия 
Готовят отлельпе раствор 40 г сульфата пинка 2п$0. 7НзО или 36 г 
сульфата кадмия С4$0. /.Н2О в 200 мл воды и раствор 20 г безвод 
ного карбоната натрия МазСОз в 200 мл воды Перед употребленнем 
смешивают 10 мл раствора соли цинка или кадмия с 19 мл раствора 
карбоната натрия Смесь готовят при комнатной температуре, быстро 
перемешивая образующуюся суслензию 
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=> 9. 
Определение сульфатной серы $0: в растворе 


Ход анализа 1 Отбирают 100 мл анализируемого раствора, содержа 
7-— 

щего {10—20 мг 50; в колбу лля титрования вместимостью 250 мя 
Добавзяют к пробе 2 канли 01 4% ного раствора в этаноле индикатора 
бромфенолбляу, добавляют по каплям аммнак мон $ 10} ни 
азотную кислоту НМ№О., (] 19) до установления бледно зелсноватого 
окрашивання Добавляют | мл 20 % ной уксусной кислоты 50 мт аце 
тона и | мт 02 % ного свежеприготовленного раствора дитизона в аце 
тоне Тнтруют 002 М раствором нитрата свница РЬ{МО.}› до перехода 
окраски из зеленой в красную (пурпурную} Урависние реакции 


$01 Е РЬ"® =: :РЬЗО,, 


Мешают ионы, дающие окрашенные дитизонаты Лат, Са?т, В+, 
71"+ и др Мешает также РО" С! - удаляют выпариваннечм с азотной 
кис тотой 1 мл 0,92 М раствора нитрата свинца РЬ(№Оз)> соответству 
ст 1,9213 мг $05 


2 В коническую колбу вместимостью 250 мл отбнрают анализнру 
емый раствор, содержащий 20—40 мг/л сульфат иона Раствор нейтра 
лизуют по лакмусовой бумажке до нейтральной реакции, добавляя но 
каплям МН4ОН (2 3) или НС! (1 4) Добавляют ОТ н раствор, ‚хро 
мата бария ВаСгО. в 2—4 кратном избытке (при содержании $04 = от 
20 до 40 мг/л — 5 мл раствора реактива, при 190 ме/л и выше — 20— 
25 мл) 

Смесь нагревают до кипения и кипятят 10 мин, затем горячий рас 
твор нейтрализуют добавкой по каплям МН4ОН (2 3} до перехода 
оранжевой окраски в желтую Раствор с осадком переводят в мерную 
котбу вместимостью 250 мл разбавляют до метки, перемешивают и 
фильтруют через сухой фильтр сивяя лента в сухой стакан, отбрасывая 
первые порции фильтрата Отбирают сухой пипеткой 100 мя фильтрата 
в коническую колбу с притертой пробкой, добавляют 10 мл 10% ного 
раствора иодида калия КТ, 5 мл соляной кислоты НС (1 1), дают по 
стоять 5 мин в темноте под пробкой и титруют выделившийся нод 6,02 
н раствором тносульфата натрия до перехода цвета раствора в блед 
но желтый Прибавляют 2 мл 05% ного раствора крахмала и продол 
жают титрование до исчезновения сннего окранмвания 1! мл 9.02 н 
раствора тиосульфата натрия соответствует 3,202 мг нопов $0: Урав 


нения реакций сначала осаждается сульфат бария раствором хромата 
бария в кислой среде 


250 + 2Ва*+ + 26:0 -- ЗН® =] 2Ва$0, -- НСг,О? -- НО, 


прн носледукинцей пентрализации аммнаком НСг2О-” нревращается 
2 
в СгО; 


НСг,О7 -Е ЗОН” = 20 + 2Н,0, 
который дает осадок с оставшимися в растворе ионами Ва?+ 
Ва: * -|- С:О1 = {ВаСго, 
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— 
Так как ноны Ва”+ и СгОз были введены в раствор а равных количес- 
о 
твах, а часть ионов Ва?+ оказалась связанной ионом $0 ‚› то остав 


= 2 
шиеся ионы СгС; ‘будут точно эквнывалентны содержанию ионов $0: 
После отделения осадка Ва5О.--ВаСгО. в фильтрате определяют ноны 
НСг2От в кислой среде иодометрически 


НСг,О>- -- 67-Е 131 = 219+ - 7,0 +-31,, 
р — — о. 
1, 25,03 =2Г` + 5,0% 


2— 
Одному нону $01 соответствует три атома нода 


Метод иригоден для определения малых количеств $0: в сточ 
ных водах, в Которых сульфат получают окислением всех типов сое 
динений серы 

Для окислелия соединений серы до сульфат нонов в коническую 
колбу вместимостью 250 ма отбирают от 10 до 200 мл анализируемой 
сточной воды (в зависимости от содержания серы), добавляют | мл 
50 % ного раствора гидроксида натрия МаОН Нагревают смесь на водя 
ной бане и добавляют по каилям бромпую воду до появления ненече 
зающего желтого окрашивания Нагревание продолжают еще 30 мин, 
затем добавляют по каплям концентрированную НС] до кислой реак 
цви по лакмусу и още | мл избытка, раствор разбавляют до 100 мл 
водой 

Колбу закрывают пороикой через 20 мнн добавляют 10 мл кон 
центрированной НХОз и нагревают па водяпой бане до удаления бро- 
ма Жидкость переносят в фарфоровую чашку, выпаривают досуха на 
водяной бане и добавляют 5 мд концентрированпой НСЬ растирают 
остаток стеклянной палочкой Раствор снова выпаривают досуха при 
бавляют растертую смесь 025 г карбоната натрия МазСОз и 0,5 г окси 
да магния МрО, перемешивают стеклянной палочкой и прокаливают 
смесь до получения однорочного белого остатка После охлаждения 
остаток растворяют в горячей воде, подкислелной НС], раствор фильт 


г2— 
руют н в фильтрате определяют содержание $01 ,‚ как описано выше, 
нли гравиметрическим методом 


Раствор хромата бария, Он 


Нагревают ло кипения 10% пый раствор хлорида бария ВаС]. 2Н.О 
н осаждают хромат барня ВаСтО., добавляя 10 % ный раствор хромата 
калия К›СгО. Осадок отфильтровывают, промывают водой до полного 
удаления растворимых солей затем сушат в сушильном шкафу при 
130°С Навеску 8,445 г полученного ВаСгО. помешают в колбу добав 
чяют 100 мл воды, 18 мл копцентрированной НС н нагревают смесь на 
слабом изамени до растворения Горячий раствор переводят в мерную 
колбу вместимостью | 1 разбавляют водой до 3 объема и после ох 
лаждения разбавляют водой до метки 


Определение персульфатной серы $›0;^ в растворе 
Перманганатометрический метод 


Ход, анализа 1 В раствор, содержащий —300 мг персульфат иона 
$20 ;, пропускают диоксид углерода СО, Добавляют 300 мл 0,1 н 
раствора сульфата железа (П} Ре$О. 7Н.О или соли Мора 
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ГебО, (КН.)250. 6Н.О 20 мл 01 и раствора иитрата серебра АйМОз 
(катализатор) н 200 мл горячей воды После охтаждения титруют из 
быток ионов Ре?+ 0,] и раствором перманганата калия до появления 
розового окрашивання или 0,] н раствором дихромата калия К›Ст>О; 
< побавлением 4 5 капель 1 % ного раствора лифениламиносу льфоната 
натрия до появления красно фиолетового окрашивания Уравнение ре 
акини 


$,08— + 2Ее?+ = 250} ^-- 2264 


1 мл 0,1 н раствора РеЗО. или соли Мора соответствует 9 606 мг 
Е 


520; 
2 В колбу вместимостью 500 мл к раствору персульфат иона $0 ^ 


добавляют 300—50,0 мл 0/1 н раствора  щшавелевой кислоты 
НСО, 2Н20, 02 г сульфата серебра Аз›$О., растворенные в 20 мл 
10% ного раствора Н25О. Нагревают на кипящей водяной бане до 
окончания реакини (прекращения образования пузырьков СО) В го 
рячем растворе титруют избыток шавелсвой кислоты 01 н раствором 
пермангапата калия до появления слабо розового окрашивания Уравне 
ние реакция 


К:$20, - Н.О2О1 == Кэ5О, + Пз$О, + 2С05 
1 мл 0,1 л раствора щавелевой кислоты соответствует 9607 мг 
$20 8 


Алкалиметрический метод 


Прн нагревании с водой персульфат разлагается с образованием суль 
фата, свободной серной кислоты и кислорода по уравнению 


2К252О, + 2Н2О = 2К50. + 21,50, - 105 


Ход анализа Нейтральный раствор пробы объемом ^200 мл на 
гревают до кипения, кипятят 15 мин и дают остыть Титруют 0,1 н 
раствором МаОН с добавделием 2 капель | % ного этанольного {70 %) 
раствора фенолфталеина до появления розового (красного} окрашива 


иня |] мл 0,1 н раствора гидроксида натрия соответствует 9,606 мг 
2-- 


$20 5 
Иодометрический метод 


Ход анализа К пейтральному раствору пробы, содержащему ^ 200 мг 
К›5.О; добавляют 3 г иодида калия К, нагревают раствор в теченне 
15- 20 мин до 40°С и добавляют 50 мл воды Выделившийся иод тнт 
руют 0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесивечивания, добав 
ляя в коние тнтровапия 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала 

Вместо 3 г иодила калия можно применять смесь | г иодида ка 
лия КГи 5 г хлорида аммония МН.С! 


Определение серы в чугунах, сталях и ферросплавах 


Иодометрический метод 


Ход анализа Пользуются устаповкой для определения серы методом 
сжигания навески в токе кислорода при 1250-—1400°С, показанной на 
рис 12 В этих условиях все виды серы, имеющиеся в сплаве, сгорают 
с образованием сернистого газа 3О› Сульфатная сера при этих темпе 
ратурах термически разлагается также с образованием 502 
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Температура сжигания чугупов и слаболегнрованных сталей 
1250- 1300 °С. высоколегированных сталей и ферросплавов 1350 — 
1490°С Для снижения температуры плавлепия проб к навескам анали 
зируемых сплавов чугунов и сталей добавляют плавнн Карбид хрома 
сжигают, смешивая навеску (0,5—1 г) с {1 г оксида меди {П) Бориды 
редкоземельных элементов, бориды скандия, титана, пиркония гафния, 
торня, хрома молибдена, вольфрама сжигают после смешивания © ок 





Рис 12 Установка для определения серы в сплавах методом сжигания в 
учосфере ких порол › 


1— бзттен © кислородом 2? — редукинонный вепзиль 3 — газовые пром! 
ветки 4 — позииов и прюбки Я — медизя слиразльиая трубка для охлаж 
дения водой коицов фарфоровой трубки. 6-- реостат 7 — амперметр 5— 
полочка для навески сизава и пзувня, 9 — элекгрическая трублагая печ! 
8 -кинеупорным пористий фильтр 1 Ы— мниаливольтметр с температурной 
шкалой 22 — термонзра 1/3 — фарюровая трубка для сжигания проб #2 — 
( обримая трубка се по ком или стекляипои ватой 25 -- ноглотительный 
сосуд № бюретка {7 — склянка со стандартным раствором пода 


сидом меди {П} Силицид вольфрама сжигают после сменивания с ок 
сидом свинца (11) Карбид бора сжигают в смесн с оксндом меди (П} 
Карбид кремния сжигают смешанным с оксидом свинца (1) 

Чугуны сжигают с добавкой в качестве плавня метатлического 010 
ва или меди {1—15 г на 0 1—0,25 г чугуна) Низко и среднелегиро 
вапные стали {0,5—10 г} сжигают с добавкой (1—1.5 г} меди олова 
или смесн порошков железа и олова (0,5—15 г) или смеси олова и 
оксида кобальта Со-О; {2 !} Сложнолегированные стали, сплавы 
на основе никеля, хрома и чнстые металлы никель и кобальт (0,5— 
10 г) сжигают с добавкой (1—1,5 г} металлической меди, олова или 
смеси железа с пятиоксидом вападня (1 9,5) или железа с мелью 
{1 1) изв железа с медью и пятвокснлом ванадия (2 1 0,5} 

Ферросилиций, ферромарганси, силикомарганеи, феррохром ферро 
вольфрам ферротитан ферроннобый, ферроцирконий, Ферросиликонир 
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коний, а также металлический марганец и титан сжигают в смеси с 
11,5 г меди или 1,5 г железа или со смесью железа © пятиоксидом 
ванадия (4 1) Ферросилиций, титан и марганец кроме указанных 
плавней, сжигают в смеси с оксилом олова и оксидом кобальта СозО4 
(2 1) Безуглеродистый феррохром и хром металлический сжигают в 
смеси железа и олова {1 3) нли железа, меди н пятиоксида ванадия 
(2 1 0,6} или с одним железом (2—3 г} Силикохром сжигают со сме 
сью висмута и железа (1 2) или со смесыо оксида меди оксида ко 
бальта СозОз и железа (05 1 1} или оксида меди (Н} и оксида ко 
бальта (2 1) или с одним оксидом меди или медью Ферромолибден, 





Рис 13 Газоанализатор ГОУ 1 


/— штатив 2 — согуд для «свидетеля» 8 — экрин 
4 — сосуд для поглощения сернистого газа &-— хочо 
днльник, 6 — измерительная бюретка (для СО) 1— 
термометр 8 — соединительная гребенка 9 — погло 
лительный сосуд /0 — уравнизезьная склянка 


форровольфрам, молиблен и вольфрам сжигают с добавкой оксида цин 
ка или смеси оксида цинка и железа {3 1) илн с оланм железом 
Ферроборат сжигают с добавкой меди или отлова ии оксида висму 
та (ПТ) 

Поглотительный сосхл и сосут «свидетель» заранее наполняют иа 
гозовину 05% мым раствором крахмала и иодкрашивают 001—0 005 
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н раствором иода до бледно голубого окрашивания Сернистый газ со 
вместно с касторолом пропускают через раствор © такой скоростью, 
чтобы жидкость в поглотительном сосуде казалась кипящей Из бю 
реткн приливают 001—0,005 н раствора нода в ноглотитетьный сосуд 
с такой скоростью чтобы жидкость оставалась все время бледно гозу- 
бого ивета Сжигание навески заканчивают, когда при прохождении 
газов через раствор окраска жидкости сохраняется в теченне двух мн 
нут Для новой навески жидкость в поглотительном сосуде меняют 

Титрование можно проводить 0,005—0,01 н раствором иодид пода 
та калия КТО,+НКТ Титр раствора устанавливают по навеске стандарт 
ного образца в условиях опыта 

Приборная установка для сжигания навесок чугуна стали и снла 
вов в токе кислорода используется для определення углерода объем 
ным {во‘помометрическим) и серы титриметрическим методом В газо 
апализаторах ГОУ [и ГОУ? (рис 13 и 14) предусмотрены два ногто- 









2000 = 10 








Рис 1+ Газоанализатор ГОУ 2 


1-— пульт управлепня, 2— сосуд для «свидетеля» 
8 — экгап 3 — сосуд для поглощения сернистого га 
да 1.- шзатив 6 - холодильник 7 — термометр, 8 — 
соединитезьная гребенка 9 — намерительная бюрет 


ка //— ног отительным сосуд 1! -— уравнительная 
склянка {2 — крановая внака, 13 — два электромаг 
нитных ктизна Илабор рэботаст  авгоматическк 


1втрозанне сернистого газа как на приборе ГОУ 1 
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тительных сосуда 2 и 4 для поглощения сернистого газа и раствора 
«свидетеля» Сосуд 4 имеет подводящую трубку, заканчивающуюся 
барботером В нижней части сосуда имеется кран для слива барбо 
тажного раствора; проходящие газы поступают в холодильник 5 и ла 
лее в измерительную бюретку 6 для определения объема СО Титруют 
$0, в сосуде 4 0,01 н раствором КГОз в присутствии крахмала после 
снятия пробки с подводящей трубки} В этих приборах нмеется воз 
можность определять серу и углерод из одной навески Сначала смесь 





Рис 15 Аппарат типа С$ 418 дтя совмсст 
ного определения серы и углерода 


газов ($0, СОр и 0,) пропускают через поглотитель $0 (сосуд 4), 
затем направляют смесь газов в газоизмеритстьную бюретку 6 для 
определения углерода В газоанализаторе ГОУ 1 прокачка газовой сме 
сн ручная, в ГОУ 2? — автоматическая Газоанализаторы ГОУ 1 н ГОУ? 
выпускаются по ГОСТ 19713—75 


Прибор для раздельного определения серы и углерода показан на 
рис 15 Выпускается в ГДР 


91 


СУРЬМА 


Определение $53+ в растворе 


Перчанганато иетрический метод 


Ход анализа Кислый раствор (15—3,0 н ПС и 36 н 1.$0.), соер 
жащий —0,10- 012 г иона $531, титруют ОТ н раствором пермангана 
та калия КМрО, при охтажделнн до 5—10°С до появления устойчиво 
го сзабого розового окрашивания 

Уравнение реакция 


58 -:- МПО Е 16" = 5594 -- 2Мл"# + 8Н,О 


Мешают Азз- Ре?+, $0, У(\) и органические вещества Титр 
раствора КМиО. устанавливают по стандартному образцу сурьмы | мт 
0,1] ин раствора КМпО, соответствует 6,088 мг 553+ или 8492 мг $6:0; 


Нодочетрический метод 


Ход анализа 1 Раствор должеи содержать сурьму в винде ионов 
553+ Если имеются сомпения относительно валентности сурьмы в рас 
творе, то се осаждают сероводородом После фильтрования ни промы 
вання осадок сульфидов сурьмы (ПГи \) растворяют в горячей кон 
пентрировавной ПС], прн этом сульфиды 55.53 и $55255 исрехолят в 
хлорид сурьмы 550]: К раствору добавляют 0,5 г сухой вииной кисло 
ты, чтобы избежать выпадения осадка сурьмянистой кислоты Нз5ЬОз 
Далее добавляют 2 г гидрокарбоната натрия МаЙСО; 5 мл 0,5 % ного 
раствора крахмата и тнтруют 0,1 и раствором нода до появления 
слабого устойчивого синего окрашивания Уравнение реакции 


$Ь0у *-- 1, -- Н,О = $604 27-2 


] мт О1н раствора иода соответствует 6,088 мг 553+ или 8 492 мг 
$550; 

2 Кислый раствор (3 вн НС), содержаший 010—012 г нона 
$ЪО ный полиостью восстанавливают Для этого добавляют | г бромида 


калия КВги 20 мл 6% пого раствора серниетой кислоты Н2$О-, кипя 
тят раствор до полного узаления $0» К охлаждениом»у раствору ло 
бавляют 05 г винной кислоты, 2 г гидрокарбоната натрия МаНСО», 
5 м1 05% ного раствора крахмала и тнтруют 0,1 и раствором пода 
до синего окрашивания 


Цориистрический метод 


Ход анализа Для восстановления 56(\} до $5 (ИП!) к раствору про 
бы добавляют 25 мл концентрированной НС и | г кристаллического 
сульфита натрия Ма$О; 7Н.О Раствор нагревают в струе дноксида 
углерода СО, до полного удаления сернистого газа 50. 

После охлаждения добавляют к раствору 25 мл концеитрироваи 
ной НС, доводят подой до 90 мл, добавляют 10 мл раствора нодмо 
нох 1ора 1С1, 1 каизю 0,025 М раствора ферронна Титруют 0,1 н рас 
твором сульфата церия Се($0.). при комнатной температуре да посте 
пенного появления красно коричневого окрашивания Раствор нагре 
вают до 50°С и мелленно тнтруют до устойчивого бледно голубого 
окрашивания Уравнение реакции 


$514 + 2Сей+ = 365+ -|- 2Се3+ 
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1 мл 9,1 н раствора сульфата перня Сс($0.}. соответствует 6,088 
мг $ или 8,492 мг $6503 


Растворы 


Иодмопохлор, 0005 М Растворяют 0,278 г инодата калия КО, 
н0 178 г нодида калия КГ в 250 мл воды После растворения добав 
ляют 250 мл концентрироваиной 1СЁР Протекает реакдия 


2КГ + КОз - 6 НЦ = 3141 +- ЗКС1 + ЗН2О 


Так как в полученном растворе можст оказаться избыток подилда 
или нодата, то к раствору после охлаждения добавляют по каплям 
разбавленные растворы иодида или иодата, добавив к раствору 10 мт 
хлороформа или четыреххлористого углерода От избытка нодата ка 
ия стюй хлороформа остается бесиветиым, а от избытка полида при 
обретает фночетовое окрашивание Добавление растворов ведут ло 
тех пор, пока слой хлороформа пе окрасится в очень слабый фиоле 
товый цвет (после сильного взбалтывания). 

Ферронн, 0,025 М Растворяют в 100 мт воды 0695 г сульфа 
та железа (ПИ) Ее$О. 7Н.О и 1,485 г о фепантролина 


Бро натометрический метод 


Ход анализа К кислому раствору (3 и НС) добавляют 1-2 капли 
0,1 % ного раствора ннликатора метилового оранжевого нагревают 
до 50 °С и тнтруют 0,1] п раствором бромата калия КВтО, Вэ время тит 
рования раствор следует хорошо взбалтывать В конце титровапия 
добавляют еще каплю раствора индикатора, так как он во время тит 
рования разрушается, далее титруют до обесцвечивання красного ок 
рашивания раствора Уравиение реакции 


ЗЗЬ"- -- ВгОз Е 6НТ = 355°+ -|- Вг` + ЗН,О 


1 мл 01 н раствора бромата калия КВГО; соответствует 6 088 г 
$Ь или 8,492 мг $03 


Определение сурьмы в типографском сплаве 


Бро затометрический метод 


Ход анализа Помешают в коническую колбу вместимостью 0,5 л1г 
опилок или тонкой стружки сплава, добавляют 15 мл концентрирован 
ной Н25О., вставляют в горло колбы пебольшую воронку и нагрева 
ют содержимое колбы до кипения в вытяжном шкафу Нагревание про 
должают до полного нечезновелия черных крупинок силава, которые 
хорошо видны на белом фоне осадка сульфата свинца РЬЗО. (осалка 
может и не быть вследствие образования бисульфата свиниа РЫН$О. 
Осадок сульфата свинца выделится после разбавлепня раствора во 
10й} Нагревание продолжают еще 15 мии дтя улалення сернистого 
газа $0» 

После охлаждения осторожпо ванвают в колбу 100 мл волы и 
10 мл концентрированной НО], добавляют 2 капли 0, % ного раство 
ра метилового оранжевого, нагревеот раствор до 70°С и титруют 
01 н раствором бромата калия КВГОз до исчезновения розового ок 
рашивания 

Для проверки правильности титрования добавляют к оттитрован 
ному раствору 2 капли раствора индикатора появившаяся розовая 
окраска не должна исчезать сразу, бстрое ясчезновсние окраски 
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свидетельствует об избытке брома, те о том, что раствор перетитро 
ван 

После титрования осадку РЬ5О, дают осесть и лекантируют рае 
твор в коническую кочбу вместимостью 750 мл Осалок промывают 
2-3 малыми порпиямн горячей воды К остаяшемуся осадку сульфата 
свинпа РЬЗО, приливают 40 мл соляной кислоты НСТ (1 1} и нагрева 
ют до растворения основпой массы осадка К горячему раствору до 
бавтяют 30 м1 воды 2 капли раствора метилового оранжевого и до 
титровывают извлеченную из осадка РЬ$О‹ адсорбированпую сурьму 
$53+ ОР н раствором КВтО; Содержание сурьмы вычистяют по сум 
марному расхолу 01 н раствора КВгОз 1 мл Он раствора бромата 
калня соответствует 6 088 мг сурьмы 

Типографский срлав различных марок содержит 2—7 % олова, 14— 
23% сурьмы н 70—80 4 свинца 


Определение сурьмы в руде 


Броматометрический метод 


Ход анализа Помещают навеску руды в колбу Къельдаля вмести 
мостью 100 мл, добавляют 3 г сухого Ма2$О04 или сульфата калия 
К.5О. и 15 мт концентрированной Н250. Горло колбы закрывают ма 
ленькой воронкой и нагревают смесь на малом пламени до кипения 
Равномерное кипелие поддерживают 2—3 ч до полного растворения 
навески После разложения навески в колбу спускают кусочек фильтра 
ин продолжают нагревание до обесцвечивания После охлаждения до 
бавляют осторожно 30 мл воды и кипятят раствор 10 мин для удале 
ния сернистого газа $0, Содержимое колбы Къельдаля переводят с 
помощью 30 мт НС] (1 Т) в коническую колбу вместимостью 500 мл, 
разбавляют водой до 150 мл, нагревают до 60—70°С прибавляют 2 
капли 0,1 % ного раствора метилового оранжевого {или 02 4% ного рас 
твора метилового красного в смеси этапола с водой 60 40) и медлен 
но титруют 553+ 01 н раствором бромата калия КВтО. до нсчезнове 
ння розового окрашивання | мл 0,1 н раствора бромата калия 
КВтО; соответствует 6,088 мг сурьмы 


ТАЛЛИЙ 


Определение Т!+ в растворе 
Перманганатометрический метод 


Хо9 анализа Готовят раствор пробы, содержащий 6— 100 мг ТЕ 1,2к 
НС! {60 мт НС 1 1} ине имеющий мешающих элементов Лобавля 
ют к раствору 3 г измельченного в порошок фторида натрия №аЕ (или 
раствор содержащий 7 г дигидрата фторида калия КГ 2Н.О) Титру 
ют 0,02 н раствором перманганата калия КМлО. без подогревания до 
появления стабого розового окрашивания Во время титрования может 
появиться слабо корнчиевое окрашивание, но конец титрования хорошо 
определяется Уравнение реакцин 


2Т1* -{ МПО 5 8НТ = 277+ + мл? + 4Н.О 


Ема 002 н раствора КМпО. соответствует 2 044 мг таллия Ошиб 
ка опречелення составляет =0 001 %, 
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Нериметрический метод 


Ход анализа К раствору, содержащему --100 мг таллия Т!+, добав 
ляют 19 мл концентрированной ИС и разбавтяют до 200 мт водой На 
р до 50°С, добавляют № мл 0005 М раствора подмонохлора 
ТС 1 канлю 0025 М раствора ферроина и титруют О [ н раствором 
сульфата церия Се($0:}. до перехода окраски из желто коричневой в 
зеленую 

Уравнение реакции 


Т!+ + 2Се4+ = 18+ - 203+ 


1 мл 0,1 и раствора сульфата церия Се{504). соответствует 1922 
мг таллия Определению мешают Си, Ее, СЗ, В+, $п, РЬ, Н&, 7п, Аз, $6 
и СГ 


Броматометрический метод 


Ход анализа Слабокислый раствор (02—05 н НС}, содержащий 
9 10—0,12 г ТЕ титруют 0,1 н раствором бромата калия КВгО; после 
добавлепия 1-2 кавель 0,! % ного раствора метилового оранжевого 
до обеснвечивания Уравнение реакции 


ЗТ1МОз + КВгОз - 6НМО; = ЗТКМЮЗ)з -- КВг + ЗН.О 


1 мл 0, в раствора бромата калия КВгО; соответствуст 10,22 мг 
таллия 


ТЕЛЛУР 


Определение теллуристой кислоты Н-ТеОз 


Дихроматометрический метод 


Ход анализа К раствору, содержащему 680—160 мг телялура в виде 
Н/еО, и 20 мл коннентрировавной НС], добавляют 15 мл коннентри 
рованной Н›50; и 3 г сульфата марганца Мл$О; 5Н2О, растворенные в 
воде Разбавляют до 190 мл водой, охлаждают до комнатной темпера- 
туры и вводят пинеткой 250 мл 0,1 н раствора дихромата калия 
К.Сг>О; Через 15 мин титруют избыток дихромата 0,: н раствором 
сульфата железа (НП } РебО; 7Н.О или 0,1 н раствором соли Мора, ло 
бавляя 2 капли 9025 М раствора ферроина Переход окраскн из жел 
то зеленой в коричневую вполне отчетлив 

Вместо ферронна можно ирименять 2 капли 0,2 4 ного раствора 
феннлантраниловой кислоты в 0,2 % ном растворе карбоната натрия 
№а›СОз Переход окраски из бледно голубой в красную Ногрешность 
метода+2 % Селенистая кислота не мешаст титрованию Уравнение 
реакции 

Е 


3 Те0з— + Сг.07^ + 8Н* = ЗТебз— + 27+ -- 4Н,О 

1 мл 0,1 н раствора дихромата калия К.Сг.О; соответствует 
5,380 мг Те или 8,780 мг ТеОз_ 
Иодометрический метод 
Ход анализа К нейтральному раствору тетзуристой кислоты Н»ТеОз 
добавляют 5 мл 1% ного водного раствора гуммиарабика (защитный 
коллоид) и 5 мл коннентрированной фосфорной кислоты НзРО., раз 


бавляют водой до 69 мл н прибавляют 2—3 г фосфорноватистокнелого 
натрия ({гниофосфита} ХаН»РО», П2О {восстановите 1ь} Раствор пагре 


95 


вают ло кипения и охлаждают При приближении к температуре кипе 
ния раствор сразу темнеет, если теллура много, то раствор становится 
почти черным После охлаждения к раствору добавляют 150 мл воды 
и титруют 0.01 н раствором нода По мере титрования раствор про 
светяястся Когда он станет бледно коричневым добавляют 4 мл че 
тырехх орнстого углерода н стабо взбзлтывают Водная фаза обесиве 
чивается а стой тетрахлорила углерода окранивастся в коричневый 
нвет Осторожно продолжают титрование, сильно взбалтывая раствор 
посте каждого добавления раствора иода пока пе исчезнет коричневое 
окрашивание н следующая капля пода ве окраснт тетрахлорид угле 
рота в очнь стабый розовый цвет 

Титруются хорошо 05—10 мг теляура Кислотность дояжна со 
блюдаться точно Еслн кислотность слишком велика, то часть фосфор 
новатистой кислоты будет окнеляться иодом, если кислотность в рас 
творе мала то часть теллура окажется неокисленной {| мя О0Ё н рас- 
твора иола соответствует 93190 мг теллура 


Определение теллура в теллуридах кадмия, 
цинка и ртути 


Дихромато четрический метод 


Ход анализа Растворяют 01! г теллура в 16 мл концентрировапной 
Н:$0. при нагревании на плитке с закрытой спиралью После охзаж 
дения добавляют осторожио 50 мл воды, затем 25,0 мл 0,05 н раствора 
днхромата ка'шя К›Сг.О; вн оставляют на 10—15 мин Вволят 5 мт кон 
пентрированнюй фосфорной кислоты НзРО%, 2—3 капли 0,1 % ного рас 
твора фенизантраннловой кислоты в титруют обратно 0,05 н раство 
ром сота Мора до перехода красно фиолетовой окраски в чисто зеле 
ную 1 мл 005 н раствора дихромата калия соответствует 1,595 мг Те 


Определение теллуровой кислоты Н›ТеО, 
Иодочетрический метод 


Ход анализа Анализируемый образеш помещают в колбу с газоотвод 
ной трубкой, добавляют 20 мл коннентрированной НС] илн НВг и нагре 
вают до кипения Выделяющийся свободный хлор или бром поглощают 
пропусканием газов через 30 % ный водный раствор иодида калия КП 
в котбе приемнике Выдециинийся свободный под 1. титруют Он 
раствором твосульфата натрия Ма252О., добавляя в конце титрования 
5 мт 0,5 “5 ного раствора крахмала Титруют до исчезновения синего 
окрашивания Уравнения реакций 
= 


Тео} + 2СГ- + 2Н+* = ТеОз + С + Н,О, 
КТ -+- С = 2КС1 +- 12 


Ссленовая кислота Н>5еО. титруется совместно, { мл 0,Ё н раство 
ра тиосульфата соответствует 5 380 мг Те или 9 580 мг ТеО:?- 


ТИТАН 
Определение ТЕ (ПТ или ТУ} в растворе 


Перманганато четрический нли дихроматометрический метод 


Ход анализа Раствор, содержащий —0 1 г солей титана (ПТ нли ТУ) 
в 5“ ной Н.ЗО; (или НСП} пропускают через редуктор Джонса с 
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амальгамированным ЦИНКОМ Эзюат собирают в к 10%, содержащую 
25 мт 0 % пого раствора сульфата железа (ПП) Ее, ($0, ЭН.О сён 
Н250. Титруют восстановчениое в растворе Ре? 0,] н раствором пер 
манганата калия КМпО: до появления слабого розового окрашивания 
Уравнения реакций 


2ТИ+ + 21 = 2ТИ- -| 20°+, 
ТВ + Рез+ = ТН+ + Ее’ 


Для удазения органических веществ раствор предварительно выпа 
ривают с концентрированиои Н\Оз а затем с концентрированнои Н:5О4 
до выделения густых белых паров 250. Мешают Аз, Ст, Ее, Мо, У, 
$Ъ, 51, С, Ми \М ТГ мл 0,1 н раствора перманганата калия КМаО, 
соответству ст 4,790 мг ТЕ илн 7,990 мг ТО 

Диля титрования 0,1] н раствором дихромата качня К2СгоО; в кол 
б\у приемлик к раствору сульфата железа (ПВ) [25 мт 40 % ного раст 
вора Ге ($04): ЭН.О] добавсяют 10 мт4 н раствора 13504 ван НС, 
5 мл концентрированной фосфорной кнелоты Н;РО., воды до 200 мл, 
6--8 капель 0,2 % ного раствора дифовиламивосхльфоната натрия (нли 
1% ного раствора дифелиламина в коннентрированной П25О.) Твтру 
ют до нерехода зеленой окраски в фнолетовлю 1 мая ОР и раствора 
дихромата калия К2Ст»О; соответствует 4 790 мг ТЕ ичи 7,990 мг "ПО. 


Определение титрованием ионои РеЗ- 


Ход анашза Раствор, содержащий 0 05-—0,10 г солей тнтана в 5 & ной 
НО. пропускают через редуктор Джонса, запознепный электролити 
ческим кадмнем Элюат собирают в котбу приемник © подволкой для 
проитекания диокила зглерода СО: К этюату добавляют 10—15 капель 
насыщенного раствора роланида аммоння №МН45С\ ин титруют ОТ н 
раствором железо аммони пых класцов №Н.Ге($0.)2 12Н20 до появ 
ления красного окрашивания Уравнения реакций 


ати + Са —= 273+ -- СР-, 
ТЗ -{- Еез + == ТИ-- 2 Ре 


Удаление органических веществ и мешающие элементы указаны 
выше Г мт 0, н растлора железо амовиЁных квлуцов соответствуют 
4790 мг Т! нзи 7 990 м" ТЮ» 


Брочатонетрический чотод 


А00 аназиза К раствору объемом — 130 мл содержащем 2091 г соти 
2 (Ш или ГУ) добалаяют 1 г сххой ваинан кнетоты 0,5 г анетата 
натрия СН.СООЖа ЗН:О и взбалтывают до их растворения. Нейтрали 
зуют раствор добзякой по каитя\м кониситриразанного УНаОН до появ 
ления слабой белой млти ТЮ{ОН), Добавляки 3 мл ледяной уксусной 
кислоты нагревают до 60°С и добавляют 3%, ный раствор о оксихи 
нолина Раствор с осадком нагревают 10 мил до кнпепия осадок от 
фильтровывают через стекчянный фильгр № 3 и промывают снатала 
горячей водой, зам холодной Осадок на физьтре растворяют в 2 ч 
НО, этой же кислотой промывают фитьтр ин тнтруют в растворе экви 
взчедтиое количество высвоболия:иегося оксихинолина 0,] н раствором 
бромид бромата кашя КВгО.-+КВг, лобавчяя 1—2 капли 02% ного 
раствора метилового красного Тнитруют до перехота красного окраши 
вания в желтое После этого добавзяют пабуток № 2 мт раствора 
бро знд брамата — 1 г с\ хого водида калия КГ и титруют вылезившинея 
и 1 обратимм зетэлом 01 ч р” творем тиэе ууфатя иатрия №425 Оз 
до обесцвечивания в ирисутствии 5 мт 05 % иого раствора крахмала 
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Уравнения реакций 
С,Н.ОХ -- 2Вг› = СзНьОМВг> + 2НВг, 
Вто | 2 = № -- 28: 


Г мз 0, н раствора бромид бромата КВгО;-+КВг соответствует 
0,5988 мг титана 


Растворы 


Бромидбромат КВгО,-+КВГ, 0,1 н Растворяют 2,7835 г перекри- 
сталлизованного и высушенного при 180°С бромата калия КВгО; в 
100 мл воды в мерной колбе вместимостью { л Добавляют 12 г бромнда 
калия КВг, растворяют их и разбавтяют раствор до метки 

о Оксихинолтин 3% нын 1 Готовят в этаноте или в анетоне 
Раствор устойчив не более 10 с\т 

2 Аицстатный раствор Растворяют 3 г реактива в неботыном объе 
ме ледяной уксуспой кислоты СН.СООН Добавляют к раствору кон- 
нцентрированный аммиак до появления мути которую устраняют добав 
лением разбавленной СИЗСООН Срок хрансния таких растворов не 
ограничен 


Определение титана в ильменитовых кониентратах 


Титрование раствором железо амионийных квасцов 


Ход анализа Навеску —0,2 г ильмсиитового концентрата тщательно не- 
ремешивают тонкой стекляниой палочкой в фарфоровом тигле с 5 г 
пиросульфата калия К25.О; и сплавляют смесь в муфельной печи при 
800—850 °С в теченне 10—20 миз После охлаждения плав растворяют 
в разбавленниой НС! (Ё 4} и переводят в коннческую колбу вместимостью 
500 мт Добавляют 2 г гравулированного металлического алюминия 
{восстановитель}, накрывают колбу часовым стеклом и умеренно нагре 
вают до кипения Объем раствора до восстановления должен составлять 
209 мл 

После полного растворення алюминия (прекращения выделения ву- 
зырьков водорода) котбу снимают с витки добавляют 0,01] г сухого 
карбоната натрия №аСО. Обмывают часовое стекло и горло козбы 
водой, закрывают ко1б\х резнновой пробкои с отверстнем, в которое 
вставлена стеклянная трубка дая выхода газов Колбу охлаждают, 
пробку хбирают, добавляют 10 мл 10°, ного раствора роданида аммо 
оня н титруют @,Ё н раствором железоаммочнирых квасцов до появле 
ния слабого краспого {или бурого} окрашивания Темнература раство- 
ра должна быть в пределах 18—20° 

Параллельно проводят холостой опыт со всеми применяемыми 
реактивеми, проводя сто через всс стадии анализа Расход миллилит 
ров 6,1 и раствора железоаммонийных квасцов па холостой опыт вводят 
как попразк» в титровавие пробы (со знаком минус) 1 мтОЁн раст 
вора желозоаммонийных кваспов соотвстствлет 7 990 мг дноксила ти- 
тана 110» 


Определенне титана в диоксиде титана 


Титрование раствором сульфата железа (Н!)} 


Ход анализа Растворяют @2 г диоксида титана в 10 мт колнентриро- 
ванной Н2$0О. с добавлением 4 г сухого сульфата аммония (КН) 250. 
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После охлаждения добавляют 100 мл разбавленной Н250. (15) и хоро 
шо взбалтывают 

Отдельно через другую коническую котбу вместимостью 750 мл 
пропускают дноксид углерода СОь пока из колбы не будет вытеснен 
возлух, ВВОДЯТ В колбу 4—5 г порошка чистого жечеза и спова пролус 
кают сильный ток СО» в течение 10 мин Переводят в эту колб» при 
готовденный раствор соли титана, добавляют 20 мт разбавленной Н25О4 
(11) После прекращения выделения пузырьков водорота смесь перио 
дически взбалтывают 5—10 мии Осторожно пагревзют до киления, ис 
ремешивают н кноятят до растворения всех твердых воществ нагрева 
ние продолжают еп 5 мин Охчаждают под струей воды, сохраняя в 
ко1бе атмосферу СО.;, добавляют 10 мт 5% ного расгвора роданида 
калия К5СМ и титруют 9,1 н раствором сульфата железа (ПП) 
Ре›(30.)з 9Н»О нли раствором железоаммонийных квасцов до появле 
ния неисчезающего красного окраиивания 1 мл 0.1 н раствора соли 
железа (1) соответствует 7 990 мг дноксила титапа ТО? 

Этой методикой можно определять титан в присутствии ниобия и 
тантала, добавляя в раствор впиной кислоты (более 25%) и воеста 
навливая титан амальгамой цинка при этом восстанавливается то тько 
титан 


Определение титана в ферротитане 


Титрование раствором же зезой ичонийных квасцов 


Ход анализа Помещают 0,3 г ферротитана в козбу вместимостью 
100 мл добавляют 30 ма смеси кислот [600 мт Н.$О, (11, 150 мл 
концелтрированной ИХО; и 190 мт кониситрироланной ИС нк нпагре 
воют до растворслия навески Раствор выпаривают до выделения бе 
ых паров Н25О: Пас е охлаждения тобавтуют 50 мл НС {{{) и на 
гревают до растворения солей Нерастворимыйи остаток отфизьтровы 
виют через фильтр белая лента в стакан вместимостью 500 мл и 
промывают 8— 10 раз разбавченной ПО] или 11250. (1 20} Фидьтрат со 
храняют Фичьтр с осадком переносят в платиновый тигель, сушат, озо 
ляют и прокаливчют прн 550--600°С После ох таждения остаток сма 
чивают 2—3 каняями воды, прибавляют 4—5 капель концентрнрован 
ной 11280. 5—6 капель кониентрироваииой фтористоводоролной кисло 
ты НЕ и выпаривают досуха Остаток прокаливают при 550—600 °С, 
охлаждают и сплавлятт с Г. -1,5 г пиросульфата калия К25-О; Плав 
выщелачивают разбавленной Н:5О, (1 20) при нагреваини По‘и ченный 
раствор присоединяют к основному фильтрату К объеднненпому раст 
вору прибавляют 50 мл кониентрированной НС], 30 мл Н.$0. (14) и 
воды до 250 мл После перемешивания добавяяют 8—10 г амальгами 
ровалного цинка (изи гран) тированиого  метатчического алюминия), 
умеренло нагревают (60—70 °С.} в течение 50 хин чо появления фноте 
товой окраски, затем дают стоять па болес горячей плите еще 30 мин 

Восстановленный раствор быстро фильтруют через воронку с там 
поном из стеклянлой ваты в колбу вместимостью 700 мт, в которую 
влито 15 мл раствора роданида аммония МН.5С\ (490 г/т) и 5 мт 
насыщениого раствора хлорида аммония МНС Варонку с ватой про 
мноют 6—8 раз горячей кипячелой водой и тут же тигруют 0,05 н 
р'сгвором железоаммонийных ьваспов (иля раствором хпорного же 
1е`а} до появления ненечезающей красе коризиепой окраски 

Ситавы ферротитана содержат 20—-27 9. титана ! мл 008 и раст 
зова железоаммонийных кваепов (нти ^торила слеза) соотвстствлет 
2 В уг титала 
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ТОРИЙ 


Определение ТВ*: в растворе 
Перианганато метрический метод 


Ход анализа Раствор, содержащий 0,12 г тория (МУ) в 1Ю мл1н 
Н\О», нагревают на водяной бане прибавляют но каплям 5 мл пасы 
щенного раствора щавелевой кислоты Н.С»О. 2Н2О и продолжают на 
гревание еше 1—2 ч Дают постоять 3—1 ч при комнатной температурс, 
затем отфизьтровывают выделявшийся осадок оксалата торня через 
фильтр снняя лента и промывают разбавяенной НХО.: (110) Осадок 
рас:воряют па фильтре в горячей 2 н П25$О., фильтр промывают той 
же кислотой, доводя раствор до объема —100 мт и горячий раствор 
(90°С) титруют 01 н раствором перманганата калия КМпО. до появ 
ления слабого устойчивого розового окраинвания 

1 мл ОЁн раствора перманганата калия соответствует 5,801 мг 
тория 


Цернметрический метод 


Ход анализа Пейтральный раствор, содержащий —0,3-—0,4 г соли 
Тр (ХОз3) разбавляют водой до -150 мл Добаввиот И мл ледяной 
уксусной кислоты СИ.СООП и вволят 15 мт густой  мапорированной 
фи 1ьтробу мажлой массы Добаваяют 1 мл 0,25 И. ного этанольного ра 
створа дифепиткарбазида п призийают из бюретки раствор молибдата 
аммония (МН ),Мо Оз 4НО 47,6 г/у [лая осаждения мочибдата то 
рия Т№{(\М90.);] до появления интенсивной розовой окраски индикато 
ра Дают осадку осесть н проверяют полноту осаждения, добавляя сще 
несколько капель раствора осачителя Смесь нагревают до кипения и 
горячую фильтруют через фильтр синяя лента (9@=И см}, собирая 
фильтрат в стакан вместимостью 400 мл. Осодок промывают 5—6 раз 
горячей разбавленной уксусной кислотой СН.СООН (1 100} 

Фильтр с осадком переносят в стакан в котором ироводилось осаж 
дение добавляют 25 м1 концентрарованной НС перемешивают до 
распада фяльтра ла вотокиа, затем притивают 75 м1 воды Нагревают 
до кипения, снова фильтруют от фильтробумажной массы через фильтр 
красная лента и промывают фитьтр с осадком 5—6 раз горячеи раз 
бавлевной НС! (1 100} После охлождетия ло комцатцой температуры 
фильтрат проплекатт через редуктор Лжонса запотлненияй амальгами 
рованным пинком Эзюдг собираюг в коб приемиик вместимостью 
500 мт, в которой изходится 50 ма 19% нио раствора железоаммоний 
зых кваспов 2--3 мт коннентрированной фосфорнон клелоты Н.РО4 
Добавляют 3 капли 0025 М расвора ферроина и титруют восстанов 
зеппый поп Ге?# 0,1 и раствором сульфата церия (Т\У} Се($04). Пе 
реход окраски из розовой в бесиветию и сеет то голубую 

ГмтО]н раствора су тыфата церия Се($0:). соответствлет 5,80] мг 
Тория 








Броматометрииеский метод 


Ход анализа К кнсаому раетвору пробы добавляют | г гитроксилами 
на созявокислого У“П.ОН НСТ и нагревают до обеспвечивания Добав 
ляют 2 каили 0,2% ного раствора метилового красного в этаноле (60 
40} и разбавленный аммнак МН4ОН (11) до цоявзения красно желтой 
окраски Раствор должен оставаться прозрачным Добаваяют ледяной 
хкслсной кислоты СН.СООН, чтобы сс концентрачия составляла 2,5 % 
Нагревают до кипения и добавляют по каплям 3 ный ацетатный ра 
створ 09 ОКСНХИНОЛИНа Сели после введения  пятикрагного количества 
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раствора осадителя осадка пе образуется, то добавтяют по каплям 
30 “5 лый раствьр чцстата аммония СИ.СООМНа После полного осаж 
дения тория с образованнем оранжевого осадка состава ТП(СзН.ОХ)‹ 
{С.НО\) добавзяют еще 20 мл 30 % ного раствора ацетата а“мопия 
После охлаждения осадок отфильтровывают через стекляипый фильтр 
№4 и промывают теплой водой 4—6 раз Осадок на фильтре раство 
ряют в горячей 2 и ПС собирая раствор в колбу для титроваиия 
Добавляют к раствору 1-2 каплн 0,2 % ного этанольного (6040) ра- 
створа метилопого красного и титруют 0 [ н раствором бромид брома` 
та КВтО.-- КВг до перехода красной окраски в желтую 
Титруют брамированием эквивалентного количества о оксихиноли- 
па по хравнению 


СьН;ОХ -!- 2Вго = С,Н.ОЖВго -- 2НВг 
1 м1 0,1 н раствора бромнд бромата соответствует 1 4507 мг тория 
УРАН 


Определение уранил-иона ПО{+ в растворе 


Порчанганато четрический метод 


Ход аназиза В коническую котлбу вместимостью 500 мт с пробкой, 
пмеющьй клапан Бунзена, помешают 50 мт раствора содержащего 
—200 мг уранит иона ЦО>?+ в 6—8 н Н,50. В колбу спуекают 5- 6 г 
транулированного металлического алюминия {ити тонкой алюминневой 
стружки 999), закрывают колбу пробкой и лагревают смесь до полного 
раствореция алюмнния Раствор титрут 0,] и раствором исрмантаната 
калня до появлення слабого устойчивого розового окрашивания Урав 
пения реакций 


ЗСО ТР -- 21 12Н+ = ЗС 1- ЗА + 6Н,О, 
5И1Т -- 2МпО; -2Н,О = 5.0,` -- Эми? Т 4НТ 


Алюминий количественно восстанавливает (07+ до 0 №, в то время 
кэк кадмий или цинк в редукторе восстанавливают О,’ до Г (И и 


1[\) Мешают ионы МО; 1 мл 01 н раствора исрманганата казия 
КМпО., соответствует 1191 мг С, 13,51 мг (Оз или 1405 мг СО, 


Инхроматометрический метод 


Ход анализа К 50 мл раствора содержащего 40—200 мг урапа и-9 н 
свободной НзЗО., добавляют концентрированную НС, чтобы се кон 
пентрация в растворе достигла 3 н Пропускают раствор через ред) ктор 
Джонса, заправленный гранулироваиным свинцом, собирая раствор в 
кодбу, содержащую 19 мд 5% пого раствора сульфата железа (ПГ) 
1-62(50з 9Н.О Ридуюор промывают 5—6 раз поринями по 25 мл 
разбавленной НСТ {1 15) К полученпому раствору добавляют 10 мл 
концентрированной фосфорной кислоты ПЗРО4, 0,5 мт [1% ного рас 
твора дифениламина в коищентрированной Н:$04 и титруют 0,05 н 
раствором К›Сг»О? до появчения фиолетового окрашивания 

Свинец восстанавливает уран до С” Свинец в редукторе хранят 
покрытым | н раствором НС содержащим 1% ионов Ре?’ Перед 
применением редуктор иромываюг 6 раз порциями разбаваяенной НО] 
(1 15) 1 м1 005 н раствора дихромата калия соответствует 5,953 мг 
урана 
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Брочатометрияеский метод 


Ход анизиза Раствор соли урана нейтрализуют разбавлениым аммна 
ком ХН.ОН {1 1) до появления слабой мути (Еслн раствор содержит 
тартрат иовы, то мути может ие появиться, тогда яейтрализанию про 
водят го видикатору до РН —6) Прибавляют 20—25 мл 20% ного 
раствора ацетата аммония СН.СООМНь, разбавляют раствор до 100— 
200 мгн нагревают до кипепия Затем по каплям при непрерывном ие 
ремеиинвании добавляют 4 % ный раствор о оксихинолина в 1,5 н рас 
творе \кеусной кнелоты, пока кс будет дан избыток его 4—5 мл (на 
каждые 10 мг урана требуется 0,5 мт раствора осадителя) Смесь пе 
ремешнвают пока осадок не станет кристачлическим Затем по капле 
при перемешивании добавляют такой же объем | н раствора аммиака, 
в каком был прибавтен раствор о оксихинолина, таким образом, ббль 
пая часть укезеной кислоты будет нейтрализована Смесь кипятят 1— 
2 мин затем охлаждают до 40°С Если содержание урана менее 19 мг, 
дают раствору постоять па водяной бане, пока жидкость над осадком 
не станет прозрачной, а затем охлаждают до 40°С Фильтруют через 
стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промывают осадок 50—150 мл 
горячего 004 4% ного раствора о оксихинолина Осадок растворяют в 
100—150 мт горячей 2н С], добавляют 1-2 капли 0,2 % ного эта 
нольного (60 40) раствора метилового красного и титруют 0,1 н рас 
твором бромид бромата калия КВгО.-+-КВг до перехода красной окрас 
КН В ЖелАюЮ 

Потнвое осажлелие достигается при рН 5,7—9,8 Состав осадка 
00,(С.Н5ОМ), С»НОМ 1 мл 0,1 я раствора бромил бромата соответ 
ствует 19 84 мг урана 


ФОСФОР (СОЕДИНЕНИЯ ФОСФОРА) 


Определение красного фосфора 


Броматочетрический метод 


Ход анишза Помещают -0,1 г пробы в котбу, имеющую обратный 
хозоличьзик, добавляют избыток 0,[ н раствора бромата калия КВгОз, 
$5—10 мг тетрахлорида углерода нли хлороформа, 10 мл 4 н раствора 
Н:50; в зоду до объема —100 мл Далее нагревают смесь с обратным 
хоолильником ина водяной бане в течение 1 ч или до полного иснезно 
вения частичек красного фосфора Отделяют колбу от обратного холо 
дитьника и осторожно кипятят ее содержимое для удаления брома из 
органического растворителя Пропускают воздух в течепие нескольких 
минут через раствор для уверенности в потиоте удаления брома После 
охлаждения ло компатной температуры добавляют 10 мл 20 % ного рас 
твора нодида качия К], дают постоять 10 мин, разбавляют до 200 мл 
водой и титруют выдетивиийся иод 0.1 н раствором тиосульфата нат 
рия до полного обесивсчивания счоя органического растворителя 1 мл 
0,1] п раствора бромата калия КВГО; соответствует 0,6195 мг фосфора 

Фосфор окисляется броматом в 0Б н растворе Н25О: по урав 
нснию 


2р-+ 2ВгОз 7 -- 2н,о = 2Н,РОу` + Вг, 


Избыток бромата определяется подометрически Жедтыи фосфор 
этой методнкой определяться не может 


и2 


Определение фосфористой кислоты и фосфитов 


Нодочетрический метод 


Ход анализа 1 Раствор пробы, содержащий —(,15 г фосфористой кис 
лоты или фосфита помещают в коническую колбу с притертои пробкой, 
осторожно нейтрализуют и прибавляют 50 мл 92 М раствора бикарбо 
ната ватрия ‘\аЙСО., насыщенного диоксидом углерода О. Призива 
ют точно отмеренный объем 0,1 н раствора иода {с избытком — 10 мл}, 
дают постоять 45—60 мии Избыток иода титруют 0,1 и расгаором ар 
«сиита натрия '\а4А$0, до обесивечивания, в присутствии 3 мл 05‘) ного 
раствора крахмала Уравнение реакции 

НУРО; -- 6 - Н2О = Н.РО. +2 

1 мл О]! н раствора иода соответствует + 100 мг фосфористой кис 
лоты ИзРОз 

2 К анлизируемому раствору фосфита {—0,15 г} добавляют из- 
быток 0,1 н раствора иода 1, Добавляют 5 мт2н раствора бората ам 
мония (в 170 мл 10 \% ного раствора аммиака №И4ОН растворяют 20 г 
борной кислоты 113803 н разбавзяют водой до Ё л) Через 15 мни до 
бавляют 19 мл 2 в раствора ИС] и титруют обратным методом избы 
ток пода 0,] н раствором тносульфата натрия Ё мл 0,1] н раствора 
нода соответствует 4 100 мг фосфорнстой кислоты или 3,800 мг фос 
фита 


Определение фосфата 


Нерианганато четрический метод 


Ход анализа К слабоуксуспокислому раствору, солержащему —9 [г 
2— . 
НРО; , добавляют 20 мл 2 н раствора уранил ацетата (О.(СН.СОО)». 
2Н2О Осаждается урапил фосфат аммония 
Ма НРО, -- СН.СООМН, - СОхСН:СОО}» == СОЗМНАРО. - 
—- 2СН.СООМа ++ СН.СООН 
Осадок отфильтровывают через стеклянный фнльтр № 4, промыва- 
ют 4—5 раз 2 н раствором ацетата аммоння и на фильтре растворяют 
вбн горячем растворе Н›5О. промывают фильтр той же кислотой, 


доводя объем раствора до —290 мл Спускают в раствор — 6 г гра- 
нулированного металлического алюминия и растворяют их полностью, 


ны 
в конце при слабом пагреванни При этом уранил иоп СО” восстанав 


лнвается ло (+ Титруют нон +, эквивалентный количеству фосфата, 
0,1] н раствором пермапганата казня КМипО; до появления \стойчивого 
© т7бого розового окрашивания |] мл ,Ё и раствора КМпО, соотвегет 


вует 4,749 мг РО?" 


Определение фосфора в железных сплавах 


Навсску сплава растворяют в кислотах окислителях {азотной кнелоте, 
царской водке, ипогда с обработкой перманганатом калия) При этом 
фосфор, в каком бы виде он ни находился в снлаве, окисляслся до фос 
фата Например 


ЗРезР + А1НМОз = ЗН.РО, + 9Ее(МОз)з — 14Х0 -- 16Н.О 
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Фосфат ион выделяют в осадок в виле комплексной аммонийной 
соли чолибденофосфорной гетероноликислоты желтого цаста 


НЗРО; -- 12(МН) М0; -- 21Н%Оз = (М )3 (РМо,2Одь) 
+ акн.\О; -е 12н0 


Осадок растворяют в избытке татрованного раствора гидроксида цат 
рия \аОН и литруют его остаток титрованным растворем азотной кис 
доты ПУХО; 

Ао анализа Помещают 2 г стружки чугуна пли сплава железа в 
коническую колбу вместимостью 500 мл и растворяют ее в 40—50 мл 
{ЕХО, (1 #} без нодогреваиия добавляя кислоту порциями но 10 мл в 
вытяжном шкафу Ио окоичавии бурной реакции колбу накрывают ча 
совым стеклом и умерсиио пагревают до прекращения вылеления буро 
го окснда азота '\ Оз, что указываст па окончание растворения навески 
В нерастворимом остатке могут быть графит, карбиды н кремиевая кис 
лоте 

Ссти растворение протекает замедленно {при повышенном содер 
жании кремння и титана) то добзвтяют песколько кап ль концентри 
рованнои фторнстоводоролной кнелоты НЕ ити немного сухого фторида 
аммония ХН.Е К ноцчеиюму раствору добавляют 3—4 м1 4 % пого 
раствора пермантаиата калия КМпО,; для окисления низних оксидов 
фосфора и кипятят до выделения бурого осадка гидрата лноксила мар 
ганиа О {ОН}; окраска перманганата дотжна исчезнуть К горячему 
раствиру добавляют по каплям 15 % ный раствор интрита калия КМО> 
до растворення осадка МпО (ОН). и получения прозрачного раствора 

После охлаждения раствор нейтратизуют аммиаком (1 {) до появ 
ления исисчезающей мути гидроксида железа Ее(ОН);, которую раство 
ряют лобавлением исскольких капель азотной кнелоты Н\О, (1 1) 
Раствор пагревают до 50—60°С добавляют 5 мл коипеитрированной 
НХО., 30—40 мл 30 % пого раствора питрата аммония МН.ХО, в 40 - 
50 мл нагретого (-—50°С) 75% ного раствора молибдата аммоння 
в НХО,; (Г 1) и 2—3 капли концентрированного аммнака для обра 
зования цеитров кристалтизанин осадка 

Смесь взбалтывают в теченне 2—3 мин и оставляют в покое на 
2—Зчь теплом месте (-40°С) или без подогревачия до с юдующего 
дня Желтый осадок отфильтровывают через фильтр снияя чента с 
фильтроб\ мажной массой Раствор сначала декантирулют з°тем промы 
вают осадок в колбе 2—3 раза смесые равных объемов 3 % ной НМОз 
и 6% нсго раствора ККО, осадок переводят на фильтр н промывают его 
и колбу той же смесью до удаления иона Ре (проба с раствором 
МН.&С\) Посае этого колб\ и осалок промывают 5--6 раз холодным 
5 % ным раствором КМХО; или 10 % ным раствором Ма-50О. до полного 
улассшия азотлой кислоты {проба 19—15 капель промывной жилкостн с 
1—2 каплями 01 н раствора МаОН и 1 каплей 1% ного раствора фе 
полфта лсина} При неполиом отмываиин Гезт н НМО. результаты будут 
завышенными 

Осалок фосформолибдата аммония вместе с фильтром переносят в 
ту же козбу, в которой произволилось осажаение тобавтяют 20-—25 мл 
волы (6ез СОз), 2—3 капти 1 % ного этанольного {70 30} раствора фе 
нозфталеина и из бюрстки 250—300 мл титрованиого раствора гндро 
кепда иатрия Раствор окрашизается в яркий красно малиновый ипвет 
Колбу закрывают резиновол пробкой и збазтывлают содержимое ло рас 
творения желтого осальа и иъметьчения физьтрч 10 Роэкичетой массы 
Гели окраска раствора исчезла (что хказывает на иедостаток раствора 
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МаОН}, то добавляют сще 5,0—10,0 мл раствора МаОН до появления 
устойчивого красна малинового окрашивания и перемсшивают еще 
1--2 мин Пробку ванимают ополаскивают се и горло колбы волой, не 
солержашей СО. и тут же титруют избыток раствора МаОН тнтрован 


ным раствором П\ Оз до полного исчезновения красно матннового окра- 
шивания 


Растворы 


Азотная кис тота, титрованный раствор В бутыль вме- 
стимостыо 19 а отбирают 50 ма кониентрированной И\ХО-З и разбавля- 
ют водой до 10 л Раствор хороито перемешивают и устанавливают ко 
эффициент соотношения К титрованного раствора ИМО к раствору 
\аОН Для этого отбирают 25 0 мя титрованного раствора \аОН и тит- 
руют его раствором ЧМО; е фенолфталеипом до обесивенивания 
Гидрокенд натрия титрованный раствор Осто- 
рожно растворяют 33 г гидроксида натрия в фарфоровом стакане в [л 
воды После охлаждения раствор переводят в бутыиь вуестимостью 10 л 
и добавляют 9 1 воды К раствору добавляют 3-5 ма 1 % пого растло 
рагидроксила барня Ва(ОН). для осаждения карбонат иоца ОЕ пе- 


ремешивают и дают стоять 3—4 сут Раствор осторожпо, не взмучивая 
осадка сливают через сифон в другую бутыль ‘Тнтр раствора МаОН 
ухстававтавают по подлодящему стандартному образиу чугуиа ити ста- 
и (инт: ферроситава) ни пычисляют титр по форму е 


Таогер = @р 87100 (©. -®, К], 


где @ р. - Пронелтное содержание фосфора в стандартном образце, в — 
павеска стандартного образца, г, ® — количество раствора МзОН взя 
тое дия растворения осадка, мл с;- -количество раствора И\О%, из 
расходованное наз титрование избытка раствора №МаОН, ма К — соотно 
шение межлу эквивалентнымн объемами МаОН и НХО, при их взаим 
ном титровании 

Молибдат аммония, 7,5% пый Гастворяют 1509 г тонко 
растертого молябдата аммоция в Гл горячей воды (60—70°С) К ут 
ному раствор; добавляют аммнак ло проспетчения Раствор охлаждают 
н пеболыпими поринями вливают при непреривном размешивании в | а 
разбавлелной НМО.; (1 1), но не наоборот! 

При добаваенни нервых порций раствора мотибдата аммония к 
азотной кислоте выпаласт белый осадок мотибденовой кислоты рас- 
творяющинйся прин помешивании Гслн после смешивавия растворов вы 
падает бетыи творожистый осадок, не растворяющийся при перемешн- 
вании, то реактнв пе пригоден к употреблению 

Хорошо перемешал раствор, дают ему отстояться 8—10 сут и от- 
фильтровывают желтый осадок Горло склянки закрывают опрокнну- 
тым стакаичиком © ватой, а не пробкой 


ФТОР 


Определение иона Р- в растворе 
Перманганатометрический метод 


Ход анализа В уксуснокислом растворе, содержащем —0,1 г фторид- 
нопа осаждают фторид кальция СаГ. добавлением 40,0---500 ма О Ён. 
раствора ацетата кальция Са(СНзСОО}, Н2О 


2МаЕ -- Са(СН:СОО)ь = }СаР» - 2СН5СООХа 
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Раствор с осадком переводят в мерилю котбу вместнмостью 190 мл 
н разбавляют водой до челки Осадку дают осесть н отбирают пияст 
кой 50, мт прозрачного раствора в стакан К раствору добавляют 2 мл 
НС {И 1}. З г сухого оксалата аммопия (МНС, Н2О Нагревают 
смесь ю 707С и добавляют по канлям аммнак "\Н:ОН (1 1) при раз 
мешиванин до перехода цвета ниднкатора метнлоювого красного из крае 
ного в желтый 


Са(СН:СОО}» + (МН: >С>Ои = {СаС»0, | 2СН.СООМН. 


Кристаллическому осадку дают ! ч отстояться Декаитируют рас 
твор через стеклянный фильтр № 4, промывают осадок 2—3 раза декан 
тацней 21. ным раствором оксалата аммоция, затем персводят на 
фильтр и промывают до отрицательной рсакини на С” ион (проба с 
раствором АВ\ХО)) После этого промывают 2 раза этанолом 

Осадок растворяют на фильтре горячей разбавленной 11250. (1 1}, 
прочываю: фильтр 2 и раствором #1250. доводят объем до 190 мл, на 
гревают до 80 °С и титруют 0,1 н раствором перманганата калия КМпО4 
до появления слабого фнолетового окранивання 

Ругон раствора ацетата кальция Са(СЁХОО)»› соответствует 
3,800 мг фтора Титр раствора анетата кальция устанавливают во об 
разиу, например фторида натрия МаГ--пво проииси ведения анализа 


ХЛОР (СОЕДИНЕНИЯ ХЛОРА} 


Определение свободного хлора 


Иодолетрический метод 


Ход аназиза В коническую колбу вместимостью 250 мт отбирают 20,0 мл 
исследуемой нитьевои воды, добавляют 19 мл 10 % ного раствора иоди 
да казия КГ 3—5 мл 0,5 % ного раствора крахмала, перемешивают и 
титруют 001 и раствором тносульфата натрия до обесцвечивания | мл 
0,0] н раствора тносульфата нагрия соответствует 0,3546 мг свободного 
хлора С!. Уравиецие реакции 


Св -- КГ = 2Ка- 1 


Совместно титру ются бром Вт» и нод №2 Окнсчители также мешают 
титрованию 


Определение гипохлорит-ионов СО- 
или хлорноватистой кислоты НСО 


Иодочетриаеский метод 


Ход ана шза В коннческую колбу с притертой пробкой отбирают 50,9— 
100,0 мл анализируемой сточной воды, вводят 9,5 г сухого иодида ка 
лия К]! и добавляют 19 мл 30% ного раствора уксусной кнелоты 
СН.СООН Чрез 5 мин титруют выделивииися нод 0,01 н раствором 
тнос\ льфата натрия, добавляя в конце титрования 2—3 мл 05% ного 
раствора крахмала Тнруют до обссивечивания Уравнение реакции 


СЮ + 21 + 2Н+ = СЕ + НО 


] мл 0,01 н раствора тиосульфата соответствует 0 2573 мг гипохло 
рита СЮ- 
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Определение хлорат-иона С10 ;- 


Броматометрический метод 


Ход анализа В коническую колбу отбирают 100,0 мл анатизируемой 
сточной воды, прибавляют 500 мя 0,01 н раствора арсенита патрия 
КаАзО», 005 г сухого бромида калня КВг и конпентрированаю НС 
(1 мл на 7 мл жилкости) Раствор кнпятят при слабом нагревании, за 
крыв колбу воронкой После охлажделия жидкости до 60°С добавляют 
2—-3 капли 01% ного раствора метилового оранжевого и медленно тит 
руют избыток арсеннта 0,0] н раствором бромата калия КВгО, ири не- 
прерывиом размешивании до исчезновения розовой окраски 
Уравнение реакпин с арсенитом 


ЗМаАзО, |- 105; +- ЗН,О = ЗН, АЗОТ -- СГ - + ЗМа" 
Уравнение реакнни с броматом калия 
ЗКаАзО, + ВО; -- ЗН.О = ЗН, АЗОт -- ВГ` Е ЗХат 


Г мл 0,0] н раствора бромата калия КВгО; соответствует 0 1391 мг 
хторат пона СЮ’ 


Иодонетрический метод 


Ход анализа Раствор пробы помещают в колбу с притертой пробкой, 
добавляют к раствору [г сухого бромида калия КВг и 20 мт концек- 
трированной НС], дают постоять 19 мин закрытым пробкой Добаваяют 
30 мл 02 н раствора иолида калия КЕ разбавляют раствор до 100 мл 
и титруют выделившийся иод 0, и раствором тноеу фата натрия 
В конце титрования добавляют 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала и 


титруют синий раствор до обесцвечивания Уравнение реакции 
СО: -- 6Ве-- 6Я = ЗВг, Со - зн,о 


1 мтО[н раствора тносульфата ватрия соответствует 139} мг хло 
рат иона (О: . 


ХРОМ 


Определение иона Сг?+ 


Перланганаточетрический метод 


Ход анализа К раствору, содержащему Сгл’, Эн Н25О. и 0,15 н НУОз, 
добавляют 3 мт 0,1 н раствора нитрата серебра АзМО; (катализатор), 
20 мл 20 4$ ного раствора персульфата аммопня (№14) 5208 и книятят 
10 мин до разрушения 5:0 (прекращепия выделения пузырьков) Ес- 


лн появилась окраска МпОл 10 добавляют 5 мл Зн раствора НС и 


снова кипятят 19 мнн (для разрушения иона МпО; ) 


Добавляют к раслвору избыток 0,1] н раствора солн Мора до ис- 
чезновения оранжевого (или желтого} окрашивания и появления зеле 
ного нвета раствора и сверх того еще 5 мл Тнтруют обратно избыток, 
нонов Ее?+ 0,] н раствором перманганата калия (при отсутствии С1”) 
до слабого розового окрашивания 
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В присутствии нонов С]- добавляют 25 мл разбавлениой НзРО, 
(3 20} 5—0 капель ] % ного раствора дифениламиня в концентриро 
вапной 250 и титрулот 0,] н раствором дихромата калия КзСгзО; до 
перехоза светло зеленого окрашивания в сипе фиолетовое “равнение 
реакиии окне ления 


2Сг’т - 33,0 `` -Е 7Н,О = Ск, 0? + 650} + мН+ 
Уравнение рсакнцин титрования 
Сг.ОР- + бЕе’Р + 1АН* = 2С2 + + бреЗ+ + 7,0 


Перастворимые соединения сплавляют с пероксидом натрия Ма;О» 
затем раствор кипятят до разрушения пероксила в кислой среде До 
бавление фосфорной кистоюты ИзЗРО.: подавляет мешающий цвет иона 
Кез" Мешает вольфрам даже в небольших количествах Эквивалент 
0,1 н раствора перманганата пли днхромата калия составляет, мг 


Сг— 1,733, Сг.Оз--2 533, Сто? `— 3,866 Сг.ОГ”— 3600 мг/мл 
Определение иона Сг›.О? (или СгО;) 


ИНодочетрическни метод 


Ход аназшза К раствору, содержанему -—0,12—0 15 г К.Сг»О? добав 
ляют 10—12 мт 10 % ного (но объему) раствора 1550. и 5-7 мл 
20 5 ного свежеприготовленного раствора иодида калия КР Выдержи 
вают смесь в темноте в течение 5—10 мин для завершения реакции, раз 
бавляют водой до 200 мл и титруют выделившийся иод 0,] н раствором 
тиосульфата патрия При достижении светло желтого окрашивания до 
бавляют 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала и продолжают титрование 
но каятям до нерсхода синей окраски в светло зеленую (цвет иона СгЗт} 
Уравнепис реакции 


КаСгО. -- 61 -|- 7Н>5О. = Сго($0)3 -- З + 4К250, + ИО 
1 мт Он раствора тносу зьфата натрия соотвотствлет 1,733 мг 
хрома или 3,600 мг Сг.О; ` 


Определение хрома в легированных сталях 


Персизьфатно серебряный четод 


Ход анашза Растворяют 0 5—2,6 г чугуна или стали, ие содержащих 
ванаднй, в 60 мл разбаваенной Н›5О.; {1 4} с добавлением 10 мл кон 
центрированпой 113РО. в конической колбе вместимостью 500 мл После 
растворения навески железо и карбилы окисляют добавкой но капаям 
концентрированиой НМОз до прекращения вспенивания раствора Вы 
паривают раствор до начала выделеиня белых наров Н250. После 
охлаждения смывают стеики стакана 10—20 мл воды и снова вынари 
вают ло паров Н:5О Колбу охлаждают и растворяют соли в 250— 
308 мл воды, зобавляют 19 мл 0,25% ного раствора нитрата серебра 
АзЗХОь нагревают до кийсния и осторожно добавляют 15—20 мл 
25% ного раствора персульфата аммония, книятят несколько минут 


Появление малиновой окраски МпиО) указывает на полноту окисления 


хрома 
К книящему раствору добавляют 5 мя 5 % ного раствора хлорида 


натрия ХаС! и книятят до обесцвечивания нонл МпОз После охлаж 
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дения добавляют 60 мл разбавленной Н25О, (1 4), 6 капель 0,2 % ного 
раствора фенилантранитовой кислоты в 0,2 % ном растворе карбоната 
натрия Ма›СО; и титр} ют 0,1 н раствором соли Мора до перехода сине 
фиолетолой окраски раствора п зеленую (цвет иона СгЗ*) 1] мд 0,1 н 
раствора соли Мора соответствует 1,733 мг хрома 


Определение ванадия и хрома в стали из одной навески 


Определение ферролетрически 


Ход анализа В коническую котбу вместимостью 250 мл помещают —01г 
пробы стали п растворяют се в 10—12 мл смеси кислот (к 500 мл воды 
призивают 1650 мл концентрированной Н›$0., посас охлаждения добав 
ляют 120 мт коницептрированной НзРО.: и разбавляют водой до | л) 
при слабом нагревании на песчаной бане под часовым стеклом После 
растворения навески (прекращения выделения пузырьков водорода) к 
горячему раствору добавляют —] мл концентрированной НМО; и про 
должают нагревание до разрушення карбидов и нитридов сли темный 
осалок карбидов не растворился, то добавляют сще песколько капель 
НКО: и 2--3 мл концеитрированной НзРО%4, затем выпаривают раствор 
до начала выделения паров Н250; Дают парам Н›5О. выделяться 2— 
3 мин, но не болес, так как могут образовалься труднорастворимые ос 
новные соли хрома 

Трулдноразложимые карбиды разлагают осторожным добавленнем в 
пернод выделения паров Н25О. нескольких порций сухого персульфата 
аммония (№Н4)252Оз или нитрата калия КМО; После добавления каж 
дой порции козбу нагревают 2—3 мин Прозрачный раствор охлаждают 
на воздухе, затсм под струей воды, и осторожно малыми порциями при 
ливают 10—15 мл воды, каждый раз хорошо взбалтывая содержимое 
ко1тбы После охлаждения раствора прибавляют по каплям 05% ный 
раствор перманганата калия взбалтывая содержимое колбы, до по 
лучения устойчивой в течение 2—3 мин слабой красно фиолетовой 
окраски 

На холоду пермапгапат калия окисчяет ванадил ион УО?+ до ва 
надат иона УОз Хром (Ш) при этом не окисляется Для разрушения 


избытка пермавганат нона добавляют по каплям на холоду 4% ный 
раствор щавелевой кислоты Н»›С.О. 2150 до исчезновения окраскн 
Чтобы не допустить избытка щалслевой кислоты после добавления каж 
дой капли раствора слелует хорошо перемешивать и выжидать несколь 
ко сокунд чтобы убедиться в отсутетвии фиолетовой окраски 

К раствору добавляют 10—15 мл волы, 2—3 капли, 0,2 $ ного рас 
твора фенилантраниловой кислоты в 0,2% ном растворе карбоната 
натрия н хорошо перемешивают 1--1,5 мин В присутствии вакадат- 


нона УОз появляется малиново красная окраска Через 2—3 мин тит- 


р\ют ваналат ион 0,02 н раствором соли Мора до перехода окраски в 
чисто зеленую 
Уравнение реакции 


ЭНУОз -- 2Ее5 Оз -- ЗН2$ 0, = 2\0$04 -- Рез(ЗОа)з - АН»О 


1 мл 0,02 н раствора сояи Мора соответствует 1,019 мг ванадия 
Для определения хрома к оттитрованному раствору добавляют 50— 
60 мт воды, 5—6 капель 0,15 % ного раствора сульфата серебра Ас. О 
{кататизатор), пагревают до 70—80°С прибавляют 5—6 мл [0 % ного 
раствора персульфата аммония (№Н4]}255О. и продолжают нагревание 
до умеренного кипения Прн этом ванадия пон МО?Т окисляется до ва 
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ил — з.. — 
падат иона МОз, Сг?+ окисляется до СгО7 ', а Мт+ до МпОу По- 
является малиновая окраска иона МпО;`, что свидетельствует о нолноте 


окисления УО?+ п С;гз+ Если окраска нона МпОз не появилась, то до 
бавляют 8—10 мл 10% ного раствора персульфата аммопия, 5—8 ка 
пель 0,15 % пого раствора сульфата ссребра и продолжают нагревание 
Если кислотность раствора слишком высока, то окисление маргавна за 
медляется, в этом случае прибавляют 8—10 мл 10% ного раствора 
№аОН или аммиака и продолжают нагревание (кипяченис) 


После появления фиолетового окрашивания МпО;’ кипятят сще 


3—4 миц до разрушения избытка персульфата аммония Прекратив на 
гревание, добавляют к раствору 5—8 капель разбавленной НС] {1 3} 
или 8—10 капель 1 % ного раствора хлорила натрия и снова кипятят до 
исчезновения окраски нона МпО;” Раствор должен быть желтым или 


оранжевым без розового оттенка Иолноту удаления хлора проверяют 
мокрой полоской иодокрахмальной бумажки, номестнв ее в выходящие 
из Коябы пары, ссян бумажка ие синест то хлор удалеи нолностью 
Раствор охлаждают в проточной воде, накрыв горло колбы стаканом 
Прибавляют к раствору 10 мл разбавленной Н›5О: {1 3), 2—3 капли 
9,2 4% ного раствора фенилантраинловой кислоты и хорошю иеремешива 
ют 15—36 с Раствор окрашивается в малиново крамияй цвет Через 
2—3 мин титруют 0,02 н раствором соли Мора, до перехода окраски в 
зеленую (ион Сгз+} Уравпепие реакции 


Н»Сг»Ол -- 6РеЗО: -- 6Н5$0 = Сг›($04}з + ЗЕе>(304)з -- 7Н.О 


1 мл 9,02 н раствора соли Мора соответствует 0,3466 мг хрома 

Содержание хрома составляет 0,1—06,2 % в углеродистых, динам 
ных и трансформаторных сталях, 1,5 % в конструкционных, 5—7 % в 
инструментальных, 12—30 % в нержавеющих н жаропрочных сталях, 
60—70 % в феррохроме Содержание хрома в некоторых литейных чу 
гунах составляет 1,5—3,5 

Содержание ванадия составляет в конструкционных сталях 01--- 
0,15 %, в инструментальных сталях 0,:5—0,65 %, в быстрережущих - - 
0,25—2,5 $ Феррованадий содержит 35—40 % ванадия 


Определение хрома в феррохроме (без ванадия) 


Персульфотно серебряный метод 


Ход анализа Помешают 0,2 г феррохрома в копическую колбу вмести 
мостыьо 500 мл, добавляют {0 мл кониснтрированной 11550:, 20 мл во 
ды и нагревают смесь до растворения навески Прибавляют к раствору 
2—3 капли концентрированной 1МО. кипятят до удаления оксидов азо- 
та, затем выпаривают ло пачала выделения белых паров 250. 

Если феррохром труднорастворим, то растворение проводят © до- 
бавлением 25 мл кониентрированной хлорной кислоты НСО После 
охлаждения к раствору осторожно добавляют 250—300 мл воды нагре- 
вают до растворения солей, добавляют 16 мл концентрированной НРО., 
10 мл раствора иитрата серебра АУ\О: (25 г/я) К нагретому до ки 
пения раствору осторожно нрилнвают 30 мя раствора персульфата ам 
мония (400 г/л} и несколько мннут кипятят При отсутствии марганца 
в сплаве полноту окисления контролируют добавлением 3—4 капель 
раствора сульфата маргаица (1 г/п} После появления малннового окра 
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шивания иона МпО; прибавляют 10 мл раствора хлорида натрия 


(50 г/л} и кипятят раствор до исчезповения малиновой окраски МпО; . 

К охлажденному раствору добавляют 60 мл разбавленной Н25О. {1 4), 

6 капель 0,2 % ного раствора фенилантрапиловой кислоты в 0,2 % ном 

растворе карбоната натрия 'Ма.СО; Титруют медленно 02 н раствором 

т Мора до персхода сине фиолетового окрашивания в зезенос (мон 
#8) 

Высокоуглеродистый феррохром разлагают спзавленнем с перокси 
дом патрня Для этого 0,2 г феррохрома смешивают в железном тигле 
с Зг нероксида натрия №а3О», смесь сверху покрывают сще 1 г нерок 
сида натрия Тигель помещают в муфельную печь и сплавчяют сначала 
прн умеренном нагреванин затем при 800—850 °С в течение 4—5 мин 
до получения жидкой 1егкоподвижной массы 

Охлажденный тигель помещают в стакан вместимостью 500 мл до 
бавтяют 150 мл воды н накрывают стакан часовым стеклом для пред 
отвращения разбрызгивания После выцмелачивания плава тнгель выни 
мают и обмывают горячей водой над стаканом Раствор с илавом ки 
пятят 5—6 мин для разрушения пероксида водорода После охлаждения 
осторожно добавляют 30 мт разбавленной Н2$О; (2 1} и нагревают до 
получения прозрачного раствора Содержимое стакана переводят в ко 
ннческую колбу вместимостью 500 мл, добавляют 150 мл воды, нагре 
вают, добавляют 10 мл концентрированной Н;РО., 19 мл раствора нит 
рата серебра (25 г/л} и далее ведут анализ как описано выше 

мя 02 н раствора сочи Мора соответствлст 3 466 мг хрома Со 
держание хрома в феррохроме составляет 60 —80 % 


Определение хрома в хромовых рудах и концентратах 


Определение феррометрически 


Ход анализа {При содержаини ванадия не более 005 %} В коническую 
ко1бу вместимостью 560 мл помещают 0,05—02 г хромовой руды или 
коицентрата, смачнвают носколькими каплями воды, добавляют 10 мл 
коинентрированной Н.РО. персмешивают добавляют 20 мл концентри 
рованной Н.5О., перемешивают н нагревают при частом перемешивании 
до растворения пробы 

После охлаждения раствора добавтяют 300—350 мл воды и переме 
шивают Добавляют 1 мл раствора сульфата марганца (1 г/м), 19 мл 
раствора нитрата серебра {1 г/л) 25 мл 25 % ного раствора персульфа 
та аммония и нагревают до появления малиновой окраски иона МпО; 


Раствор кипятят 12-15 мин (до прекрашения выделения пузырьков 
кислорода), добавляют 10 мл раствора хлорида натрия {50 г/л} и ки 
вятят до исчезновения малиновой окраски иона МпОз 


После охпаждения добавляют к раствору 25 мл разбавленной Н›5О;, 
{| 1) Раствор охлаждают, добавляют 5—6 капель 024% ного раство 
ра фенилантраниловой кислоты в 0,2 % ном растворе карбоната натрия 
и титруют 0, н раствором соли Мора до перехода вишневой окраски 
раствора в зеленую 

Анализ руд и концентратов, содержащих более 0,05 % ванадия ве 
дут также, ка’ описано выше, до момента исчезновения малиновой 
окраски иона МпО; в растворе Затем раствор охлаждают и вводят в 


него точно отмеренный объем 0, и раствора соли Мора до изменения 
желтой окраски в зеленую н затем еще 5—6 мл избытка его Избыток 
соли Мора оттитровывают 0,} н раствором перманганата калия до по 
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явления слабой устойчивой в теченне 1—2 мин розовой окраски Вана 
дий при этом тнтровалию хрома не меитает 

] мл 0,1 н раствора соли Мора соответствует 1,733 мг хрома Со 
держание хрома в рудах и концентратах составзяст 10—65 % 


Определение хрома в сталях РЭ, РЗК5, Р18, 203 МВФ 
Определение феррочетрически 


Хой анализа Растворяют 02—04 г стали в 49- 50 мл разбавленной 
250. (1 4}. лобаваяют 1—2 мт копиентрированюй Н\О. и нагрева 
ют до полного растворевня карбидов Вынаризвают раствор до появле 
лия паров 250. Посе охлаждения добавляют 190 мт горячей воды, 
вводят 15 мл 5% пого раствора кхаферона (для осажаения ванадия} 
и дают стоять 10 мин Раствор фильтруют через фильтр синяя лента, 
промывают хололной водой осадок фильтр и коу в «оторой прово 
днаось осаждение вана шя клифероном Промывные воды присоединяют 
к основному фильтрату 

Прибаваяют к фи тьтрату 5 м1 02 % ногл раствора нитрата серебра, 
20 мт 25 ‘5 ного раствора персу льфата аммопия и выдерживают на пес 
чаной бане до окоячавия выделения пузырьков кислорода Раствор ири 
этом окрашивается в красно фиолетовый цвет нона МпО; Раствор кн 


пятят 3—5 мин для разрушения избытка перс) льфата аммония Добав 
ляют к раствору 25 мл насыщенвого раствора хлорида аммония 
МНС! и нагревают до лолиюго разрушения окраски иона МпО% Рас 
твор мутнсет н окрашивается в ярко желтыи цает, сго килчзят до пол 
ного осветления н колгулянии осадка А8С1 на лие Иоеле охлаждения 
добавляют 590—100 м: 9 н раствора Н;5О: 8—10 канель 91% ного 
раствора п арсонофенитантраниловой кислоты в 0,1 % ном растворе 
карбоната натрня и титруют 9,1 н раствором соли Мора нли сульфата 
железа (1!) до перехоца красно фиолетовой окраски раствора в синие 
зеленую 

] мл 0,1 н раствора солн Мора (или Ее$О.)} соотвезствлет 1 733 мг 
хрома 


Определение хромового ангидрида СгО. 
в электролите горячего хромирования 


Определение ферроиетрически 


Ход анализа Отбиремот 10,9 мл электролита в мери\ю колбу вмести 
мостью 250 мт и разбавляют водой до метки Зликротную часть 5 00 мл 
{0,2 мл исходного электролита} отбирают в коническую колбу вмести 
мостью 500 мл, добавзяют 208 мл воды, 2 кани: 9,5 % ного раствора 
дифепиламина в концентрированной 11550; 2? 11 концентрированной 
Н3РО; и титруют 0,2 н раствором соли Мора в {0 *% ном растворе Н25О% 
до персхода синей окраскн в зеленую 

Вместо дифениламина в качестве индикатора можно применять 
2 капли 02% ного раствора фенилантраниловой кислоты в 09,2 $ пом 
растворе карбоната натрия \а2СОз В этом сту ас носле введения 2 мл 
коннентрированной НзРО.; добавляют еще 10 мл разбавленпой Н.5О+ 
{1 Г) Переход окраски от красной к зеленой 1 мл 02 и раствора со 
ли Мора соответствует 3,466 мг хрома или 6,599 мг хромовога ангидри 
да СгОз Содержание хромового ангидрида в злектроите горячего хро 
мирования составляет 200—250 г/л 
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Определение обратным титрованием 


Ход анализа Отбирают 5,00 мл (0,2 мл исходного раствора) разбавлен 
ного электролита (см выше} в коническую колбу вместимостью 500 мл, 
добавляют 120 мл волы 80 ма разбавленной $0; (| 4} и 15,0 мл 
0,2 н раствора соли Мора Окраска раствора должиа измепиться от 
желтой к зеленовато голубой если окраска раствора не изасенилась, 
добавляют еще точно отмереннос количество миллилитров О2н рас 
твора соли Мора до изменепия окраски раствора Избыток раствора 
соли Мора оттитровывают обратным методом 9,[ и раствором иермая 
ганата калия до появления бледпо розовога окрашивания 

Для установления коэффициента соотношения между раствором со 
ли Мора и перманганата отбирают 15,0 мл 02 н раствора соли Мора 
в коническую колбу вместимостью 500 мл, добавляют 100 мл воды, 
100 мл разбавленной Н55О. (1 4) и титруют 01 н раствором перман 
ганата калия до появления слабого розового окрашивания, устойчивого 
1—2 мин Так как раствор соли Мора мало устойчив коэффицнент со 
отношения устанавливают ежедневно 


1 мл 02 н раствора соли Мора соответствует 6 599 мг хромового 
ангидрида СгОз 


Определение хромового ангидрида СгО. 
и общего хрома Сгз+ в электролите горячего хромирования 


Определение феррометрически 
Определение хромового ангидрида 


Ход анализа Отбирают алнквотпую часть 5,00 мл (9,2 мл исход 
ного электролита, см выше) в коническую котбу вместимостью 750 мл, 
добавляют 150 мл воды 50 мл разбавтенной 11250. (1 4} и 10 капель 
0.2 % ного раствора фенилаптрапяловой кислоты в 0,2 $, ном растворе 
кэрбоната натрия Титруют 0,2 и раствором соли Мора до перехода 
окраски раствора от красной к зеленой 

Определеяне общего хрома (сумма (+ При У\ 
Ход анализа К оттитрованному раствору добавляют 3 капии 
1% ного раствора сульфата марганца Мл$О. 7Н»О, 19 мл 02% ного 
раствора интрата серебра ЛямО., 20 мл 10% ного раствора персуль 
фата аммония и нагревают до появления розовой окраски пона МлпОз 


Кипятят еще 15 мин до разрушения избытка персульфата, добавляют 
10 мл разбавлевной НС (ТР 3) и нагревают до исчезновения розовой 
окраски раствора После охлаждения добавляют 10 капель 0,2 % ного 
раствора фенилантраниловой кислоты н титруют 0,2 и раствором соли 
Мора до перехода красной окраски раствора в зеленую 

1 мл 0,2 и раствора соли Мора соответствует 6,599 мг хромового 
ангидрида СгОз и 3,466 мг общего хрома СЗ? Содержание оксидного 
хрома (111) вычисяяют по разности титрований 


ЦЕРИЯ 


Определение Се (ТУ) в растворе 


Определение титрованием пероксидом водорода 


Ход анализа К раствору, содержащему 50—350 мг Се (ТУ), добавляют 
20 мл 20 % ного раствора Н2$О., нагревают до 50°С и титруют 01 н 
раствором пероксида водорода Н2О2з до появления желтой окраски Ин 
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дикатором служит раствор пероксида водорода Высокая кислотность 
раствора созластся для предотвращения гидролиза солей церня {1\} и 
титана (1\У) Уравнение реакцин 


2Сей+ —- Н2Оз =: 2Се3-- + 2Н4- + 0 


РГ мл ОТн раствора пероксила водорода НО» соответствует 14,01 мг 
церия (1%) 
Раствор пероксида водорода Н?О», 0,1 н 
В 500 ма бидистилаята растворяют 5065 г (—5 мл) 30 % ного перокси 
да волорода и 110 мт [ М раствора с\ льфата титана (ТУ} Разбавляют 
билистилятом до ТГ л Добавка титана (Г\} стабнлизнрует раствор 
НО. раствор окрашивается в нитенсивно оранжевый цвет Раствор 
устойчив в течение двух педель Кипяченис раствора в течение | ч не 
приводит к заметным измененням 

Для уставовления титра отбирают 25,0 мл ОГ н раствора перокси 
да водорода з колбу для титрования, добавляют 10 мя 4 н раствора 
Н,5О4, В мт Г вн раствора нолида калия КГи 3 капли | н раствора 
мотибдата аммония (МН; 2МоО. (катализатор) Выделившийся иод 
титруют 0,Р н раствором тиосульфата натрия до обесивечивания, до 
бавляя в коние титрования 5 мл 0,5 % пого раствора крахмала По нор 
мазьностн раствора тиосучьфата вычисляют нормальность раствора ие 
роксида водорода 


Определение церия (У) титрованиея гидрохиноном 


Метод основан на осаждении поном Се (1\) эквивалентного количества 
гидроксида марганца МлО(ОН}. 


2Се*+ +. Мп?+ + ЗИ5О = 263+ -- МаО(ОН)» + 4Н+ 


Гидроксит марганца МлО(ОН)> восстанавливается солями Мл?+ 
в пирофосфатнокислой среде 


Мло(ОН, - | Мп (Н,Р.О,), `^-- 4Н,Р, 07-Е 4НТ = 
= 2 [Ма(Н>Р2О 1) -|- ЗН>О 


Пирофосфатный комплексе [Мо (Н.Р.О’);]?- титруется 0,1 к рас- 
твором гидрохннона с индикатором дифелнламином 


]8— Шо|, 2— 
2 | Ми (Н,Р.О,), |*— + СУНКОН)}, = 2 [ Мп (Н,.Р.О,), | + 
+ СуН.О, Е 2Н,Р.О? +2Н* 


Метод пригоден для определения 39—158 мг церия в присутствии 
730 мг СгО о ошибкой до 0,6 % 

Ход ана шза К раствору, содержащему 30—200 мг Се*+, добавля- 
ют 4 н раствор Н25О. до концентрации ее 0,2—0,4 н, 20 мл насыщен 
ного раствора сульфата калия К›5Оз (общий объем не должен превы 
шать 40 мл), нагревают до кипения и вводят 20 мл 0,1 н раствора 
сульфата марганна Мп$О. 5Н2О Нагревают раствор до просветления 
Осадок МпО(ОН)»› отфильтровывают через фильтр синяя лента и про 
мывают водой Фильтр с осадком переносят в колбу для титрования и 
растворяют осадок в смеси 60 мл насыщенного раствора дигидропнро 
фосфата натрия Ма2Н.Р.О: 108.0, 10 мл 0,5 М раствора сульфата мар 
ганна н 40 мл 4 н раствора И›50: Красно фиолетовый раствор титру 
ют 0,1 н раствором гидрохннона в 3 % ной Н2$04 до появлепия бледно 
розовой окраски Затем вводят 2 капли 1 % ного раствора дифенилами- 
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на в концентрированной Н›5$О; и продолжают титрованне до появле 
ння чисто желтой окраски раствора 
р мл 0,1 н раствора гидрохинона соответствует 14,01 мг перия 


Определение церия в чугуне 


Тетрование гидрохиноном 


Ход анализа Помещнают 1—3 г чугуна {с содержаннем 2—3 мг церия} 
в коническую колбу вместимостью 250 мл, добавляют 25-30 мл раз 
бавленной НС! (1 1!) и нагревают на песчаной бапе ло полного рас 
творения навсски не допуская бурной реакции Оставииися графит от- 
фильтровывают, собирая фильтрат в коническую колбу на 100 мл и 
промывают фильтр водой (ло объема —50 мл) К холодному раствору 
зобавляют 0,5 гаскорбиновой кислоты лля восстановления Ре?+ до Ре?* 
Добавляют по капяям концентрированный зммиак до начата образова 
ния осадка, затем добавляют Фо г сухого фторида натрия для осаж 
ления перня в виде СеЁ’,, колбу закрывают резиновой пробкой и встря 
хивают на механическом встряхивателе в течение [ ч 

Осадок фторнда церия отделяют фильтрованием через фильтр синяя 
лента н промывают 4—5 раз горячей водой Фильтр с осалком перено 
сят в патиновый тигель, озоляют и легко прокаливают осадок в му 
фельной пени прн 400 °С 

К осадку добавляют 1А мл разбавлевной Н25О; (1 №, выпарива 
ют досуха и нроказивают остаток до нрекращения выделения белых па 
ров Н25О. Остаток растворяют в воде с добавлением Н›5О. (1 4), пе 
реводят в коническую колбу вместимостью 250 мл, разбавляют водой 
раствор до —150 мл, добавляют 5 мл концентрированной Н:$0О., 19— 
25 мл 25 % ного раствора персульфата аммония и кипятят раствор на 
асбестированной сетке для окислення Сез+ до Се** и полного разруше 
ивя избытка персульфата После охлаждения добавляют 1 каплю 6,05 М 
раствора ферронна вн титруют 0,005 в раствором гидрохинона до по 
яв юния розовой окраскн 1 мл 9,005 н раствора гидрохннона соответ 
ствует 0,07005 мг нерия Определяют 0,05—0,1 % церия 
Реактивы 
Гидрохинон С-Н.{ОН), Молярная масса 119,11 Готовят 0,005 в 
раствор в 1% ном растворе 250. {92753 г/л} или 90,1 н раствор в 
3% ном растворе Н.5О. (5,505 г/я) Растворы устойчивы при хранении 

Ферроин, 0,35 М Смешивают равные объемы 9,05 М растворов 
о фенантротива (С,›Н:М. 2Н.О, молярная масса 198 23} и с} льфата же 
еза {11} Ферроин можно приготовить раствореннем {624 г о фснан 
тролина и 0,695 г сульфата железа Ре$О. 7Н2О в 100 мл воды Рас- 
твор устойчив прн храненни 


Определение церия в бинарном сплаве магний — церий 


Определение феррометрически 


Ход анализа Помещают Ёг {прн содержании >44 Се} или 2 г (при 
<0254% Се) в колбу вместимостью 400 мл и растворяют навсску в раз 
бавленной Н›$О; {1 5} из расчета 15—20 м1 на каждый грамм снлава 
К нолученному раствору добавляют 256 мл воды 30 мл 15 % ного рас 
твора персульфата аммония и нагревают до кипення Через 5 мин рас 
твор с вынавним осадком гидроксида маргапиа МпО (ОН]. охлаждают 
> 50--60°С, фильтруют раствор через фильтр с фильтробумажной мас 
сой п промывают осадок 4—5 раз горячей водой К фильтрату добав 
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ляют 5 мл разбавлениой Н,5О. (1 3), 5 мл 15 % ного раствора персуль 
фата аммонии и кинятят 5 мии Осторожлым взбалтываинем хдаляют 
кие ород и схлаждают раствор Добавляют 2 капли 005 М раствора 
ферронна (см выше) и титруют Се!” 002 и раствором сульфата же- 
леза (П} или сотв Мора до появлелня розового окрашивания 

1 мл 0,02 пн раствора сульфата железа (П} или соли Мора соот- 
ветствлет 2 802 мг церия 

Если в анализир\емом сплаве нс содержится марганец, то после 
раствореная навески в серной кислоте (1 5) добавляют 10 мл 15 % ного 
раствора перс\ льфата аммония, 100 мл воды кнпятят, охлаждают, до 
бавляют 8 капли раствора иидикатора и титруют как описапо выше 


Определения церия в мишметалле 
Определение феррометрически 


Ход аназпиза Растворяют 01 г мишметалла в 20 мл 4 н раствора 
Н25О: в конической кочбе Разбалляют раствор водой до 75 мт, до 
баваяют 25 мл 25 % ного раствора персульфата аммония Кислотность 
по тучевного раствора должиа составлять —Ти по Нз5О, Раствор ки 
пятят в течение 20 мин до разложения избытка персульфата аммопия, 
поддерживая первоначальный объем добавлением воды После охлаж 
дения добарчяют | каплю раствора фепропна (см выше) и титруют 
0025 н раствором соли Мора до появления розового окрашивания 

Титрование можно проводить с 2 капаями 0,2 % ного раствора фе- 
нилаптранизовой кислоты в 02% ном растворе карбоната натрия, до 
бавляя их в копие титрования когда титруемый раствор приобрет блед 
но желтую окраску Титрутот до обесивенивания 

} мт 0025 п раствора солн Мора соответствует 3504 мг церия 
Определяют этой методикой 40—75 % перкя 


ЦИНК 


Определение цинка в растворе 


Иодочетрический чегод 


Ход аназиза № нейтральному раствору, содержащему -—0 45 г цинка 
(нитрата ити сульфата), добавчяют 5-19 г сухого сульфата калия 
К.$О. волы ло —150 мл и нагревают до растворения соли После 
охлаждения вводят в раствор 2 г иодида калия, 5 мл 0,5 % ного рае 
твора крахмала н призивают порциями примерно по 2 мл 2 М раствор 
гсксацианоферрата калия К;[ЕРе(СМ)5] (66 г/л) После каждого при 
бавления титруют 0,1 п раствором тпосульфата натрия выделившийся 
нод пока окраска почти че исчезнет Сели от добавления одной капли 
раствора гексацианюферрата осадок остается белым, то это означает, 
что еше не весь цинк осажаен Желтый цвет осадка указывает на пол 
воту осаждения илика ин на присутствие в растворе избытка гексациа 
ноферрата В этом стучае немедленно титруют раствором тиосульфата 
до исчезновения снией окраски которая не восстанав тивается в течение 
30 с Уравнелие реакини 


Зри" ——- 2К-+ -+ 2 [Ее(С№)]3— - 21- = |Кьбиз (Ее(СМ)] 2 -| [2 


1 мл точно ОТ п раствора ткосульфата патрня соответствует 9,97 мг 
цинка, это соответствне установчено эмпирически, так как осадок пе 
впотие соответствует форму 1е 
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АПТ н Мр?* не мешает определению, Еез- маскируют добавкой 
гидрофторида калия КНЁ› Ионы Са?+, Ва?+ и РЬ?+ предварительно от- 


} 
деляют осаждением ноном 50; Ира болыних колитествах иннка це 


лесообразно орименять интрат калия К\Оз вместо сульфата калия 
К:50. Ртуть удерживатот в растворе избытком подита калия КТ Ме 
шают Мо?т, Со?т, МР+, Са2е и С|- 


Брочаточетрический метод 


А09 инатиза К раствору соли цинка (--01 г) прибавляют 5 ме4н 
раствора уксусной кислоты СНАСООН, 5 мл 2 н раствора ацетата пат 
рия СН,СОО\а ЗН.О и добавляют избыток раствора о оксихинотина 
до появаепия жеттого окрамивания апализнрусмого раствора Нагре 
вают смесь до кипения, дают постоять 2 мин и фильтруют горячий 
раствор через стеклянный фильтрующий тигель № 4 затем промывают 
осадок горячей водой до удаления избытка о оксихинолина Осадок на 
фисьтре растворяют в 2 н растворе НС] объемом до --150 мл Добав 
ляют 3—4 капти 0,2 % ного раствора метилового красвого н титруют 
ОТ н раствором бромид бромата до перехода красной окраски раствора 
в желтую (избыток брома) После этого добавляют 2 мл избытка бро 
мид бромата и 2 г нодида калия КП, титруют избыток бромид бромата 
{бурый раствор) 0,1 п раствором тиосульфата патрия Посче просвет 
зения раствора добавляют 5 мт 05 % ного раствора крахмала и дотит 
ровывают снний раствор до обссивечивания Ё мл 0,[ н раствора бро 
мид бромата соответствует 8 171 мг цинка 


Раствор о оксихинолина 


Растворяют 38 г в оксихино шна в 125 мл 2 н раствора НС! и разбав 
ляют водой до 1л 


Иодатометрический метод 


Ход анализа Пробу соли цинка 7п?+ растворяют в 50—75 мл воды с 
добавлением 2 капель конценитрированной НС] Добавляют 25 мл осаж 
дающего реактива {39 гроданида калия КЗСМ н 27 г хлорида ртути (11) 
Нес. растворены в | л воды) Стеики стакана потирают стеклянцой 
палочкой с резиновым накопечпиком, предварительно смоченным водой, 
чтобы облегчить последующее снятие осадка с лее Потирание палоч 
кой проводят до пачама кристаллизации Дают 5 мнн отстояться, хо 
рошо перемешивают в течение | мин Оставляют на | ч стоять, фильт 
руют на фильтр синяя лента и лромывают осадок 4-5 раз промывной 
жилкостью (5 мт осаждающего реактива разбавяены 450 мл волы) 
Дают жидкости стечь с осадка, переносят фильтр с осадком ХиН? ($С М) 
в колбу для титрования вместимостью 250 мл с притертой пробкой до 
бавтяют 10 м1 воды и 35 мл концентрированной ПС! Взбалтываюг со 
зержимое колбы до распадения фильтра Лобавляют 5 мл хлороформа 
ити четыреххлорнстого углерода Титруют 0,1 н раствором иодата ка 
зия КО. Титруемый раствор вначале темнеет вследствие выделения 
свободного иола, затем он просветляется до бледно коричпевого цвета 
Козбу закрывают пробкой и ситьно взбалтывают, при этом слой ор 
тавического растворителя должен окраситься в фиолетовый ивет Тит 
^ют малымн порциями, сильно взбалтылая после каждого прибавле 
ния, пока органический растворитель не станет слабо фиочетовым Далее 
титруют по канлям до исчезновения фиолетового оттенка в слое орга 
нического растворителя Уравнение реакции осаждення 


Ет?-- + К [Н8($СМ).] = 121 [Н (СМ) + 2К+, 
17 


реакции титрования 
7п [На(3СХ ).] - 6К1Оз -- 12Н&1 = Н8$0. + 21$0. + 
++ 2Н250, + 6121 + 4НСМ + Ка + 21:0 


Концентрация соляной кислоты в конце титровацпия не должна 
снижаться ниже 35—4 и Гели титрованние потребовало прибавления 
большого количества титрующего раствора то соответственно нужно до 
бавлять и соляную кислоту для поддержания нужной кистотностн 

1 мл 0,1 н раствора нодата калия КТОз соответствует 2 724 мг цин 
ка изн 3 390 мг окси за циика 


Определение цинка в алюминиевых сплавах 


Нодатометрический метод (20,1%) 


Ход анализа Растворяют 25 г силава в 100—125 мл 20 % ного рас- 
твора гидроксида натрия Раствор с нерастворнвшимся остатком пере 
водят в мерную колбу вместимостью 500 мл, разбавляютг до метки во 
дой и перемешивлют Фильтруют раствор в мерную колб» на 100 мл, 
первымн порцнями фильтрата споласкивают колбу 2--3 раза Фильтрат 
набирают точно до метки Затем растлор переводят в коннческую колбу 
вместимостью 250 мт ин нейтрализуют разбаваенцой #250. (1 1) по 
бумажке конго и затем добавляют избыток кислоты 17 мт Раствор упа 
рнвают до объема —80--100 мл после охлаждения добавляют 19 мл 
10 % ного раствора инрофосфата патрня №азР»О, 10НЮ (для связыва- 
ния нона Гс?+) и 20 мт ртутно роданового реактива (27 г хлорида рту 
тв НеСЬ растворяют в 600 мл лоды, добавтяют раствор 32 г ролапида 
калия КЗСМ в 50 мл воды и разбавляют водой до 1 л) Смесь энер 
гично перемешивают и оставляю па  чв локое 

Осалок отфильтровывают черз фильтр синяя лента и промывают 
5—6 раз промывной жидкостью (10 мл ртутоо роданового реактива раз 
бавлены до } 1 водой) Фильтр © осадком помещают в коническую кол 
бу с притертой пробкой вместимостью 250 м1 Добавляют 20 мл кон 
центрированной ПС] и 5 мл воды. Содержнмое колбы взбалтывают до 
распадения фильтра добавляют 5—7 мл хплороформа ити четырехх то 
ристого углерода ин титруют 01 н раствором иодата калия К1О. Пос 
ле каждого добавления раствора колбу закрывают пробкой н хорошо 
взбачтывают Окраска слоя хлороформа становится фнозстовой, потом 
темисет, затем начинаст светлеть и в точке эквивалентности обесцве 
чивастся Пробку после открывания ле слеллет обмывать водой 

1 мл О] и раствора нодата калия КТОз соответствует 2 724 мг пин- 
ка 'Титрование слелуст проводить под тягой поскольку при этом вы 
деляется газообразный цнанистый водорол 


Определение меди и цинка 
в электролите пирофосфатного латунирования 


Иодометрический метод 


Определение мели Отбирают 10,0 мл электро тита в коннческую 
колбу вместимостью 250 мл добавляют 4 мт разбавленной Нз$О. {1 5), 
20 мл воды, 10 мл 19 % ного раствора иоднла калия и через несколько 
минут титруют выделившийся мод 0,1 п раствором тиосу льфата натрия, 
добавляя в коние титрования 3 мл 0,5 % ного раствора крахмала Тит 
руют до исчезновения енне фиолетовой окраски раствора 
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1 мт ОТ н раствора тносх льфата патрия соотвотетвлет 6,354 мг 
меди или 21 97 мг сульфата меди Сиб$О. 5Н.О Содуржанне Си$ О: 5Н.О 
в ванне пирофосфатного латунирования составляет 24—4,0 г/л 

Определение цинка К оттитрованному раствору добавляют 
4 г сухого сульфата калия Кз5О., 20 мл 18 % ного раствора иодида ка 
лия КГ Добавляют порциямн ло 1 мт 5 % ного раствора ферроцнанида 
калия К.[ЕРе(СМ)з] Титруют выделивиийея под 0,1 ин раствором тио 
с` чьфата патрия, добавляя 5 мл 05% иного раствора крахмата Титру 
ют до обесцвезивания тнтрование прекращают, когла после прибавле 
ния порции раствора ферроцианида калия раствор не синеет в течение 
1 мин Уравнение реакции 


32150} + 2Кз [Ее(С№)в] -- 2КТ = Каёпз [Ее(СМ)‹ | -- ЗК›$ Оз 15 


1 мя ОР и раствора тиосульфата натрия соответствует 981 мг 
цинка или 43 13 мг сульфата цицка 2п$0, 7Н.О Содержание Яп$О, 
7Н»О в вание электролита пирофосфатного латупирования составляет 
18—22 г/л 


Определение цинка в промышленных сточных водах 


Броматометрический метод 


Ход аналаза Отбирают от 5,0 до 200,0 мл сточной воды (в зависимости 
от содержания цинка) в коническую колбу вместимостью 500 мл, до 
бавляют дистиллированной волы до 200 мл (если требуется} Прибав 
ляют 0,1 г анмонной (или винной) кислоты для связывания [Г©3+ н 
Ат, затем 2—3 капли 1% ного раствора фенолфталенна в этаноле 
(70 30) и нейтрализуют 10 % ным раствором МаОН до появления крас 
пого окрашивания Добавляют 10 мл 2% ного раствора о оксихиноли 
на в этаноле, хорошо перемешивают, нагревают до 70°С и ставят на 
кипящую водяную баню на 20 мин 

Осадок оксинатов цинка магция и меди отфильтровывают через 
фильтр красная лента, промывают осадок 0,1 % ным раствором МаОН, 
затем 2 раза холодной водой Осадок растворяют в фильтре в 5--7 мл 
разбавленной в НС! (1 1}, собирая раствор в колбу Фильтр промы 
вают горячен водой, собирая промывные воды в ту же колбу Добав 
ляют к полученному раствору 2--3 капли 0,2 % ного раствора метило 
вого красного в этаноле (60 40) и рносят в раствор кристаллический 
ацетат натрия СНзСООМа 3ПзО небольшими порциями при перемеши 
вании, пока не изменится окраска ипднкатора 

Выпашиий осадок оксинатов цинка н меди (оксинат магния остает 
ся в растворе) через 15—20 мин отфнльтровывают, промывают холод 
ной водой и растворяют на фильтре в 10 мл разбавленной НС (1 1) 
Фильтр промывают горячей водой, собирая ее в ту же колбу К полу 
ченному раствору добавляют 16,0—20,0 мл 0,1 н раствора бромид бро 
мата и через 10—15 мин вносят 1 г сухого нодида калия КГ Выделив 
шийся иод титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия до исчезнове 
ния синсго окрашивания, добавляя в конце титрования 5 мл 0,5 % ного 
раствора крахмала 

В другую коабу отбирают такое же количество 0,1 н раствора бра 
мнид бромата, какое было прибавлено в анализируемую пробу, раствор 
разбавляют дистиллированной водой до 200 мл, добавляют к нему 10 мл 
разбавленной НС! (1 1), ! г сухого иодида калия КГ, 5 мл 05% ного 
раствора крахмала и тнтруют выделившийся нод 0,] и раствором тио 
су льфата натрия до исчезновения синего окрашивания 
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Содержание цилка вычисляют во формуле (мг/л) 


— | о 
хак О.в 100 с, 
и 

где а-— объем раствора тиосульфата натрия израсходованный на тит 
рование пробы, мл 8 — объем раствора тносульфата натрия израсхо 
дованный на титрованис раствора бромид бромата, мл, А — поправоч 
ный коэффициент нормальности раствора линосульфата натрия и— 
объем акализируемой сточной воды мл С — содержание меди в сточ 
ной воле, мг/л 0,8171 — количество Ит, мг эквивалентное 1 мл 01 н 
раствора тиосу льфата натрия, 1,03 — отномение атомных массе цинка и 
меди 


ЦИРКОНИЙ 


Определение 7“? в растворе 
Иодочетрический метод 


Лод аназиза К 100—400 мл раствора соли 7г'+, содержашему Н.$О4 
или НО не выше 9,3—06 н илн ВХО; не выше 038 н прибавляют 
0,5—2 г селенистой кислоты в виде 10 % ного раствора Смесь нагре 
вают 10 кипения и оставляют на 5-- 20 ч па горячей плитке пока осадок 
21 {$603}: не станет кристатаическим 

Раствор фильтруют, не перенося осадка на фильтр Декаитируют 
прозрачную жидкость и промывают осадок в стакане 8 раз горячей 
волой, затем 3—4 раза холодной водой до исчезновения в промывных 
водах селенистой кислоты Смывают водой осадок, перешедший на 
фильтр, в колбу, где проводилось осаждение Фильтр выбрасывают 
Осадок растворяют в 6 мл разбавленной Нз5О. {! {} Добавляют 
5—1 мл 3% ного раствора фторида натрия МаЁ и слабо нагревают 
Раствор фильтруют, фильтрат собирают в коническую ко 1б\ вместимо 
стью 750 мл, фильтр промывают горячей разбавленной 11250; (1 10}, 
содержащей немого фторида натрия Фильтрат разбавзяют водой до 
200--300 мл прибавляют 10- -15 мл 2% ного раствора крахмачза (тля 
удержания восстаноя юииого селена в котлондиом состоянии Добав 
ляют несколько порций но 0,1—02 г бикарбопата натрия “аНСО; для 
удаления воздуха из колбы прибавляют 2—4 г нодида катя КЁ н че 
рез 2 мин титруют выдетлившийся нод 0,05 —6] п раствором тиосу ль 
ата патрня Переход окраски происходит низ грязно коричневой в чис 
то красную Уравиепие реакций осаждения 


21°" + 25е05` = 321 (5е0,),, 
реакцин восстановлення 
2х (303) + 4Е- + 121+ = 2124. 1. 2$е + 21, + 6Н.О 


1 мл 0,1 н раствора тносульфата натрия соответствует 1146 мг пир 
кония По этой же методике определяют гафний в растворах Эквива 


лент гафиня при тнтрованин ОГ ин раствором тиосульфата равен 
2231 мг/мл 


Броматонетрический метод 


Ход анализа Азотнокислый раствор, содержащий — 15 мг 7г“+, упари 
вают на водяной бане до малого объема Добавляют 5—1 мт концен 
трированной ИМО. и снова выпаривают ночти досуха Остаток раство 
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ряют в 150 мл воды и при 60 °С добавляют 5—1 мл 3 % ного этаноль 
ного раствора о оксихинолина и 70 мл 2 н раствора аистата аммония 
СН.СОО“Н, Смесь нагревают до кипения и выдерживают па подяной 
бане, пока хлопьевидный осадок нс станет мелкокристаллическим, 
а раствор светло желтым Осадок отфильтровывают и промывают сна 
чала горячей водой, содержащей ацетат аммопия, затем холодной чис 
той водой 

Осадок после промывания растворяют в 2 н растворе НСЬ добав 
ляют 2—3 капли 0,2 % ного раствора в этаноле метилового красного и 
титруют о оксихинолин 0,|] н раствором бромид бромата до перехода 
красной окраски в желтую Добавчяют 1—2 мт избытка 0,1 н раство 
ра бромид бромата и тут же 2 г иодида калия К! Позникиую корич 
нсвую окраску оттитровывают 0,1 н раствором тиосульфата изтрия до 
светло жеттого окрашивания затем добавляют 5 м1 0,5 % ного раство 
ра крахмала и дотитровылают синий раствор до обесивечивания 

1 мл 0,1] н раствора бромид бромата соочветсавует 5,701 мг цир 
кония 

Осадок оксината циркония Яг(С[.ОМ). может быть высушей вмес 
те со стеклянлым фильтром при 130—140 °С и взвешен Фактор нересче 
та оксината циркопия па цирконий — 0 1367 Осадок оксипатга циркония 
вместе с бумажным фильтром в тигле можно высушить, озолить п про 
калить в муфельлой иечн при 1200°С до оксида цирконья 2тО› Фак 
тор пересчета окснла лиркония 2тО, па ипрконин - 9 7403 


Глава 2 МЕТОДЫ ОСАЖДЕНИЯ 
АЛЮМИНИЙ 


Определение А13+ в растворе 
Фторометрический метод 


Ход анализа К раствору хлорида алюминия, содержашему —02 н 
А1С!ь, для нейтрализацин свободной кислоты, возникшей в результате 
гидролиза, добавляют 1—2 капли 14% ного этанольного раствора фе- 
нолфталеина и вводят но каплям 10% ный раствор МаОН до появле 
ння розовой окраски Затем добавляют 2 капли 0,2 % ного этанольнтого 
раствора (60 40) метилового красиого ин точпо отмеренпый избыток 
О2н. раствора фторнда натрия {8,4 г/л МаЁ} 

Хлорнд алюминия образует с фторндом натрия осадок гексафтор- 
алюмината по уравпению 


А1С1з + 6МаЕ = \Маз(А1Ез) -- ЗМаС1 


Смесь насыщают хлоридом натрия добавляя сухо? МаС до нре 
кращения его растворения, для уменьшения растворимости Маз (АЕ) 
Избыток фторида натрия титруют обратным методом 02 н раствором 
хлорида алюминия (16,1 г/л АС 6Н2О} до гоявления краспой ок 
раски 

Паразлельно проводят титрование контрольной пробы в которой 
взята вода н все участвующие в апализе реактивы Титруют введенный 
раствор фторида натрия раствором хлорида алюминия По разпосги 
этих двух титрований рассчитывают содержание А!3+ в анализируемом 
растворе 
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] мл 0,2 н раствора фторида натрия МаЁ соответствует 1,799 мг 
алюмниия Определению не мешают ионы Мл?+, Ип?+, Со?+, МР+ 1 
С?+ Титр раствора фторида натрия устанавливают по навеске свежс 
перскристаллизованных алюмокалисвых квасцов в условиях ведения 
анализа 


Определение алюминия 
в кислых электролитах гальванических ванн 


Фторометрический ичетод 


Ход анализа Отбирают 200 мл электролита в мерную колбу вместн- 
мостью 200 мт и разбавляют водой до метки Отбирают 100 мл в коя 
бу для титрования, добавляют 20 мл цитратного буферпого раствора 
е РН 17, вводят 1 мл 0,1% ного раствора аскорбнинозой кислоты ни 
3 капли 0,1 % пого водного раствора кеиленолоного оранжевого Смесь 
книятят 1-- ® мин и горячий растлор титруют 0,01 н раствором фторида 
натрня МаЁР до перехода малиновой окраски в желтую 

1 мл 001 н раствора фторида натрия ХаР соответствует 0 08995 мг 
алюминия 
Буферный раствор, рН 1,7 
Готовят смешиваннем 26,5 мл раствора лимонной кислоты и 735 мл 
точно О] н раствора НС! (из фнксанала) Для приготовления раствора 
лимонной кислоты растворяют 21,014 г кристаллической лимонной кис 
лоты СёНзО: НО в воде, добавляют к раствору 200 мл [ н раствора 
МаОН и разбавляют водой до | л в мерной колбе 


БРОМ 


Определение бромида Вг- в растворах солей 
Аргентометрический метод по Фаянсу 


Ход аназиза К нейтральному раствору бромида прибавляют 2 капан 
0,5 % ного раствора зозичата калия (абсорбционный индикатор) и тиг 
руют 01 н раствором нитрата серебра АЯМОз при сильном взбалтиг 
вании Переход окраски образовавшегося осадка АзВг из розовой в 
красно фнолетовую 

Уравнение реакцин 


Вг _-- АЗМО, == | АвВг -- МОУ 
1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра АрМОз соответствует 7,992 мг 
бромида Вг- 
Ипдикаторы 
Эозин (тетрабромфлуоресцеин) СоН»О,Вга 2,5Н:О  Жел- 
товато оранжевый кристаллический порошок Нерастворнм в воде, мало 
растворнм в этаполе Растворим в растворах щелочей и аммиака с об 
разоваяием розопых растворов ь - ; 
Калиевая соль эозина С»оНзОВт.К› 5Н.О Готовят 05 % ный 
водный раствор зозаната калия, титрование проводят при РН 1—7 
Аргентометрический метод по Фользарду 


Ход анализа К раствору пробы объемом —200 мл добавляют 20 мл 
2 и раствора НХОз н 3 мл насыщенного расгвора железоаммонийных 
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квасцов [Ре (ПГ)] Затем к раствору добавляют точно отмеренный из 
быток 0,1 н раствора нитрата серебра АРМО; Избыток Ар+ титруют 
0,1] н раствором роданила аммония (МН.)5СМ до появтения слабого 
красно коричневого окрашивания 

Уравнение реакции осаждения бромида см выше 

Уравнение реакции тнтровання родалндом 


АЗМОз + (УН$СМ = 1 А95СМ + МН.МЮЗ 


1 мл 0,] н раствора нитрата серебра АвМО: соответствует 7 999 мг 


бромида Мешают соли ртути (Г), так как они тоже осаждаются рода- 
видом 


Индикатор 


Ж слезоаммопийные класцы 16(50,); (№Н4).50. 241.0 
Насыщенвый па холоду раствор Растирают в порошок 42 г кваспов со 
100 мл воды Полученный красноватый раствор тут же фильтруют через 
ск тадчатын фильтр и к мутиому фильтрату добавтяют по каплям коя 
лентрировант\ ю НМ№О. до тех пор пока ес добавление не перестанет 
вызыпать дальнейшее просветление раствора Большого избытка кнело 
ты следует избегать 


Иод 


Определение иодида [- в растворах 
Ареентометрическяй метод по Фочьгарду 


Ход анализа К нейтральному раствору соли Г объемом -200 мл, 
добавляют 20 мл 2 н раствора НМОз и вводят медленно избытох 
01 н раствора нитрата серебра АзМО, Затем добавляют 3 мл насы 
щенного раствора железоаммолийных кпасцов и тктруют избыток Ар+ 
О1 н раствором роданида аммония (или калия} до появления слабого 
красно коричневого окрашивания Ё мл 0,1 ни раствора нитрата серебра 
АСМО, соответствует 12,69 мг иодида [- 

Индикатор (приготовчение см выше} добавтяют посте осаждения 
ионов 1, так как свободный нодид будет восстанавяивать Гез+ по 
уравнению 


2Рез- - 21-— = 2Ее2-+ 2 [2 
Метод дает точные результаты Мешают Вг, (>, $, $СХ>, 
5203 


МЫШЬЯК 


Определение арсенита А50 в растворе 


Аргентометрический метод 

Ход анализа К пейтральному раствору арсеннта АЗОТ ^ добавляют 2— 
3 капли 40% ного перокснда водорода Н»О., затем 10 мл 10 % ного 
раствора ацетата аммония СН.СООМН. Добавляют избыток О[ н ра 
створа нитрата серебра АРМО., нагревают смесь до кипения дают 12 ч 
постоять Осадок арсената серебра АсзА$О. отфильтровывают, промы 
вают разбавленным раствором АбМО;, затем холодной водой Раство 
ряют осадок в 2 н растворе ИМО, добавляют 2 мт насыщенного ра 
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створа жезезоамчюнийных квасцов и титруют избыток иопов Ар+ ОЁн 
раствором родаиияа аммония МН:5СМ до слабого краспо коричневого 
окрашивання 

Уравнсние реакции окисления арсенита 


8-- "— 

340% ^--Н.О, = 430 Н,О 
Уравиенне реакции осаждения 

ЛАЗО} — ЗА2ХО; -- Ав, АЗ, + ЗМОу 


1 мт ОГ и раствора роданида аммония МН45СМ соответствует 
2,397 мг Аз или 4097 мг арсенита Аз0:— 

Определепне может быть завколзено граваметрически Для этого 
осадок Ая,А$О4 с фильтром помещают в тигель, сушат озоляют и про 
каливают при 500°С в муфельной печи до постоянной массы Взвеши 
вают Арз\5О., фак:ор пересчета АрзА$О. на Аз— 0,1619, на А303 ^— 
02658 


Определение арсената АзО:- 


Ар‹енто метрический метод 


Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют разбавленным аммиакой 
ЮНОН (1 1} ити уксусной кнелотой СН.СООН (Ё 1} Добавляют 
10 мт 10% ного раствора ацетата аммония СН.СООМН. и проводят 
осаждение АззА$О: ОГ н раствором нитрата серебра АвМ№Оз при пагре 
вании до кипения Далее ведут анализ как описано выше | мл Он 
раствора роданида аммюния соответствует 2,397 мг Аз иди 4,630 и 
АО: _ 


РОДАНИД ИОН 


Определение роданид-иона в растворах 


Аргентометрический метод по Фольгарду 


Ход ана шза К ана`тзируемому раствору добавляют точно измерениый 
избыток 01] п раствора натрата серебра А2МО:з, разбавляют раствор до 
100 мл добавияжот 20 мл 2 н раствора НМО» 2 мл насьиценного рас- 
твора жетозоа г очь\иых квасиов (индикатор) н титруют при переме- 
шивании 01 ни раствором родапида аммония до появления красно ко- 
рнчневого окрашивания Уравнение реакцин 


УСМ ^-- А8№0О, = |А8$СМ -Е МО. 
Е ма Он раствора нитрата серебра Аз№О, соответствует 5,809 мг 
роданид нона $С\- 


Прямое титрование роданвда $СМ- нитратом серебра АзМО; иг- 


возможно, гак как выпадающий осадок Ав5СМ соосаждает комилекс 
Ее($С\)з 


Арркурометрисеский метод 


Ход анализа Определсиие основано иа образовании мазодиссоцинрую 
щего соединения родавнда ртути 
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Не?+ + 25$См-— = |8 ($СМ)> 


В колбу для титрования отбирают раствор роданида 5$СМ-, до 
бавляют 5 мл насьищенного раствора железоаммоннйных квасцов н тнт 
руют 0,1 н раствором нитрата ртутн {П) Нё{МО;). до исчезновения 
красного окрашивания раствора 

Е мл 0,1 н раствора нитрата ртути {ИП} соответствует 5,809 мг ро- 
данида 


Определение роданидов в ванне 
низкотемпературного сульфидирования 


Ванна имеет состав 90% роданида калия К5СМ и 104% роданида ам 
уония МН4.5СМ Кроме того, в составе расплава паходятся продукты 
разложения роданида аммония — сера и тномочевина 


Определение суммы роданидов аргентометрическим методом 


Ход анализа Растворяют 1.000 г измельченной гробы в мерной козе 
вместимостью 200 мл, разбавляют водой до метки, перемешивают и 
фильтруют через сухой фильтр в сухую колбу Отбирают 200 мя филь 
трата (01 г} в коническую колбу вместимостью 250 мл, добавляют 
50 мл воды, 10 мл концентрированной НМОз, 20 мл 10 % ного раствора 
сульфата железа {ПГ} Ре›($04)з ЭН2О и титруют 0,1 н раствором нит- 
рата серебра АзМО. до обесцвечивания 

1 мл 0,] н раствора витрата ссребра АвМО; соответствует 5,809 мг 
роданид иона 


Определение роданида калия КЗСМ аргенто метрическии методом 


Ход анализа Помешают 1,000 г измельченной пробы в фарфоровый ти- 
гель вместимостью 100 мл и выдерживают его 20—25 мин при 300'С 
для разруиения розанида аммония После охлаждения пробу раство 
ряют в воде и переводят в мерную колбу вместимостью 290 мт Тигель 
промывают горячей водой, собирая промывные воды в ту же колбу 
После охлаждения раствор разбавляют до метки и перемешивают 
Фильтруют раствор через сухой фильтр в сухую колб)  Отбирают 
250 мл (0,125 г) фильтрата в колбу для титрования вместимостью 
250 мт, добавляют 25 мл воды 10 мт кониситрнрованной Е\Оз, 20 мя 
10% ного раствора сульфата железа {ИГ} и титруют 0,1 н раствором 
нитрата серебра АВМО. до обесивечивания 

1 мл 0,[ п раствора нитрата серебра АзМО; соответствует 9,178 мг 
роданида калия КЗСМ или 5,809 роданид вона 

Содержание роданида аммония в расплаве вычисляют по форму 
ле, % 


МН.$СМ = {В — А) 1,3106, 


где В — содержание суммы роданндов в пробе, %, А — содержание 
роданид иона в роданиде калия, %, 1,3106 — коэффициент пересчета ро 
данид иона на роданнд аммония 

Содержание зиомочевины определяют по формуле, % 


СУ$(МН2). = 190 —{Д-Е), 
где Д-- содержание роданида аммоння в пробе, % Е — содержание 
роданида калия в пробе, %, 190 — содержание суммы роланида калия, 


родаиида аммония и тиомочевины в расплаве % 
Определение серы в расвлаве см ниже 


#25 


РТУТЬ 


Определение Но {11} в растворе 
Иодидометрический метод 


Ход анализа Опредечленне основано на осаждении ртути (И) ионом 
нодида 1 


Нет -- 27- = Н8Б 


К раствору соли На?+ облемом —100 мл добавляют 2 мт 1 н ра 
створа Нз$О., 5 мл раствора дитизона в толуоле {50 мг/л) и титруют 
0,02 н раствором иодида калия КТ Конном титрования является ок 
пашнванне слоя тозуола в красно фиолетовый нвет 

а 0,02 ин раствора иодида калия КП соответствует 2,006 мг рту- 
тн 


Роданометрический метод 


Ход анализа К 196 мл раствора соли ртути (И), содержащему —10 ил 
концентрироваиаой азотной кислоты и 5 мл концентрированиой серной 
кислоты, прибавляют ло каплям 5% ный раствор перманганата калия 
до появления слабой розовой окраски {окисление Нз (Т} и азотистой 
кислоты] Окраску избытка перманганата устраняют добавлением по 
каплям 0,1 и раствора соли Мора Прнбавляют 2 мл насыщенного ра 
створа железо аммонийных квасцов и титруют 0,1 н раствором рода 
нида аммония до неиснезающей слабой розовой окраски Эта окраска 
к концу титрования исчезает замедленно, поэтому следует остерегаться 
ошибки от недотитрования 

] мл 0,1 н раствора роданида аммоння соответствует 1003 мг рту- 
ти (ИП) Мешают Ав+, Рд2+ и С|- 


СВИНЕЦ 


Определение РЪ?= в растворе 


Хроматометрический метод 


Ход анализа Осажденне пронсходат по уравнецию реакцни 
2РЫ КОЗ) 2 -- К»Сг2О; -- НО == 12РЬС:О, + 2КХОз + 2НМО; 


Апализируемый раствор должен быть точво нейтральным Если раствор 
кислый или велочной сего нейтрализуют соответственно по каплям 
0.1 н раствором НМО; или МаОН добавив 3 капли 0,2 % ного этаноль- 
ного (90 10) раствора метилового красного Титрование кислотой или 
щелочью ведут до установления промежуточного оранжевого цвета ин 
днкатора {рН 4,4—6,2) 

К раствору добавляют 19--20 капель 2 ф-ного раствора 2,6 дихлор 
фенолиндофенола {редокс индикатор) Татруют РЬ?+ 0,1] н раствором 
днхромата калня К>Ст-О; Переход окраски раствора над осадком от 
розовой через голубую к зеленой (цвет нона С:?+) В растворе должны 
отсутствовать посторонние соли, подвергающиеся гидролизу 

1 мя 01 н раствора дихромата калия К›Сг2О- соответствует 20,7} мг 
свинца 
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СЕРЕБРО 


Определение Аб+ в растворе 
Метод Гей Люгсака 


Ход анализа В коябу с нритертой пробкой зместимостью 250 м1 ог 
бнрают 25,0 мл слабоазотнокислого раствора пробы, содержащей 150— 
200 мг А+ Раствор разбавляют до —100 мл водой и титруют 0,1 в 
раствором хлорида натрия МаС], добавляя его сначала по ] мп затем 
по 0,5 мл к раствору пробы После каждого добавления колбу закрыва- 
ют пробкой и хорошо взбалтывают смесь Естир в месте зведения пор- 
ции титранта не образуется мутн, то считают, что предварительное тит 
рование закончено 

Для точного определения отбирают новую порцию 25,0 мл раствора 
пробы, разбавляют ее до 100 мл водой и вводят 0,} н раствор МаС] на 
}] мл меньше, чем поныю на предварительное титрование, закрывают 
колбу пробкой и хорошо перемешивают смесь Далее титрованне ведут 
001 н раствором МаС! из микробюретки, добавляя раствор по 05 мл, 
хоро:но взбалтывая смесь Наблюдают появление мути в точке введения 
титранта, это помутнение хорошо видно, если колбу со смесью освещать 
рефлектором Если опалесценция в растворе не возпикает, то ностед- 
нюю добавку титранта не учитывают Этот старый безиидикаторный 
метод нри пекотором навыке дает ногреннюсть до 005 % Уравнение 
реакции 


АёМО; 4- Мас! = | АС} + МаМОз 


] мл 0, н раствора хяорида пагрия Хаб] соответствует 10,79 мг 
серебра 


л|етод Фольгарда 


Ход анализа Раствор пробы должен содержать -—-20 мл 2 и раствора 
НМО. на 0 мл К раствору добавляют 2 мл пасышенного раствора 
железоаммонийных кваснов и титруют 91 н раствором роданида ам 
мония при слабом перемешивании В точке эквивалентвости возникает 
слабая красно коричневая окраска Уравиение реакции 


АВМО; + {МН.)$СМ = |1 АёЗСМ -- (МН №3 


1 мл 0,1 н раствора роданида аммония №Н.5СМ соответствует 
10,79 ыг серебра 


Метод Мора 


Ход анализа Нейтральный раствор соли Ар*+ нереводят в мерную кот. 
бу вместимостью 100 мл и разбавляют водой до метки Отбирают 
200 мл раствора в колбу для титрования, добавляют к нему избыток 
точно отмереиного 9,1 н раствора хлорида натрия МаС|, добавляют 
2 м1т5 4 ного раствора хромата калия К»СгОх п титруют избыток МаС! 
Э1н раствором нитрата серебра АБМО; до появления слабого, но впол- 
пе ощутимого красно коричневого окрашивания которое сохрапяется 
после сильного взбаятывания Титровапие не следует проводьть на пря 
мом солнечном свету, так как осадок АБС! разлагается, давая сирене 
вое окрашивание 

1 мл 0, н раствора хлорнда натрия №аС! соответствует 10,79 иг 
серебра 
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Метод Фаянса 


Ход анализа К пейтральному раствору пробы соли Аб+ добавляют 5 мл 
2 и раствора уксусной кистолы СН.,СООН, 3 капли 1—9 % ного рас 
твора родамнна 6 Ж на каждые 100 мл раствора и титруют 0,1] н 
раствором хлорида натрия МаС| или лучше 01 в раствором бромида 
калня КВг Колец титрования определяют по резкому переходу окрас 
ки осадка из орапжевой в сине фиолетовую Фиксированне точки экви 
валентности требует некоторого предваритезьного опыта Титрованне 
бромидом калия нужно проводить быстро и не па прямом солнечном 
свету, так как осадок бромида ссребра от фотохимического действия 
света сенсиби чизнруется 

ЕР мт н раствора хлорида натрия ити бромида катлня-<оответ 
ствует 1079 мг серебра 


Определение Аб+ с дитизоном 


Ход анализа К 10,0 мл 0,01—0,001 н раствора соли Ар+ добавляют 
1—2 мл концентрированиой 11550. и охлаждают до комнатной темпе 
ратуры Добавляют 1-.2 м1 00001 М раствора дитизона в тетрахто 
риде углерода При взбатлтывании образустся дитизонат серебра ок 
рашивающий слой тетрахлорида углерода в желтый цвет (экстракция) 
Титруют смесь из микробюретки 0,01 н раствором инодида калня КГ 
прин взбазтывания Ионы инода связывают сэребро, образуют осадок 
АТ В конце тнтрование замедляют иаблюдая переход желтой окраски 
в зеленую 

1 м1 00] н раствора нодида калия КГ соответствует 2,158 мг сс 
ребра Этой методикой можно тнтровать Ар” 0,0] н раствором рода 
нида аммония ХН45СМ ии! бромида натрия ХаВг 


Определение серебра в сплавах 


Метод Геи Поссака 


Определяют серебро при содержании 50—100 % в серебряных моне 
тах в первичном серебре и в ссоебряных сплавах, растворнл ых в азот- 
ной кистоте 

Ход анализа Навеск\ сплава 1000 г растворяют в 20 мл НМО; 
(1 1) в сосуде для ветряхивания на 200 мл < притертой пробкой Для 
удаления оксидов азота раствор продолжают нагревать но не кипятят 
К пробам, содержащим отово иди сурьму, перед растворснием добав 
ляют 2 г впиной кислоты 

После охлажденпя сразу добавляют пипеткой 1000 мл ОГ н рас 
твора хаоридл патрия МаС|] Сосуд закрывают и встряхивают на машин 
ке для встряхивация в течение 20 мни 

Открыв сосуд по тигутренией стенке из, ириетки спускают | мт 
001 вп раствора Хаб] Через нееколь’го минут рассматривают сосуд на 
черном фоне, чтобы уставовить появлястся лН на поверхности раство 
ра помутнение вызваниое образованием хлорида серебра Еези на 
блюдается пох утнение то сосуд закрывают н енова встряхивают 
—10 мин Так повторяют ло исчезновения образования помутнення Ко 
личество добавляемого 00[ н раствора МаС] можно уменьшить до 
05 мл Объем прибавленного 001 п раствора суммируют Последняя 
добазка. не приведшая к помутнепию не учитывается, а из предпо 
следией лобаеки учитырас"ся только половина Расход 0,01 н раствора 
Хаб] пересчатива от ня ОР н и ирябавляют к 1000 мт ОТ н раствора 

Тнтру ют в затенениом месте 
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Растворы 


Хлорид натрия, 01 н Растворяют 5 4190 г хлорида натрия х = 
выс\ шенпого при 300°С, в | т воды в мерной колбе 1000 мт это, о 
раствора соответствует 1000 мг серебра 

Хлорид натрия 001 в Растворяют 0,5419 г хторила натрия 
хч в воде и разбавляют до | т водой в мерлой колбе | мт такого 
раствора соответствуст 9,1 мг серебра 

Титр растворов хлорида натрия можно проверить по чистому сереб 
ру {9999 %) проводя титрованне но правелелной прописи 


СУЛЬФАТ ИОН 


Определение сульфат-иона $0: в растворе 
Титрование раствором нитрата бария 


Ход анализа Отбирают 10.0 мл раствора, содержащего 10—20 мг иона 
Зе Р = 
$0; ‚В колоУ для титровазия вмеетнмостью 250 мт добавляют 2 кап 


ли 01% ного этанольного раствора бромфенолового синего и добав 
ляют по каплям разбавленную азотнлю кнелоту НМО;, ( ИП или ам 
мнак МНаОН (1 1) до установления бледно зеленого окрашивания ра 
створа 

Лобапляют 1 мл 204% ного раствора уксусной кислоты СН.СООН, 
50 мл ацетона и 1 мл 02 % ного свежеприготовзе пого раствора дати 
зона Титруют 002 М раствором нитрата бария Ва(МО.)› до перехода 
зеченого окрашивация в красное Уравиенне реакции 


$0 р -. Ва? | Ваз. 


1 мл 002 М раствора нитрата бария Ва(МО.;). соответствует 
1,921 мг $0 ый 


Мешают катионы реагирующие с дитизоном Мешающий ион С 
удаляют выпариванием с НМ Оз 


Титрованне раствором хлорида бирия 


Ход анализа Отбирают 10 мт 0.1 М раствора сульфата аммония 
(№П4)230. в козбу вмести зостью 250 мл Добавляют 30 мт воды 45 чт 
метанола, 2 капли 0,2 % ного водного раствора атизарниового красного 
С (ализариисульфоната натрия) Затем прибазляют по каплям разбав 
ленную НС (1 19) до появления иелтой окраски растРора 

Быстро титруют 0] н раствором хторида бария (1222 г/я Вась 
2150, рН 3,0—3,5), пока не будет добавлено —90 % титранта Добав 
ляют еще 3 капли раствора азизаринового красного С н продолжают 
титрование по каплям при энергичном перемешивании Новую каплю 
титранта лобавляют лить через 3—8 с после исчезновения окраски от 
предыдущей капли Титровавие закаччивают при появлении нонечезаю 
щей бледло розопой окраски 

1 мт 01 н раствора хлорила бария ВаСЬ 2Н.О соответствует 
1.921 мг $07 


Титрованию мешают мпогие катионы и аннопы поскольку они со 
осажлаются осалком Ва$О. Поэтол у проводя” грелварительное отде 
ление мешающих катионов изопусканием раствоза через понообмев 
ную колонку высотой —15 см диаметром —16 см заполненную смолой 
дахэке 50 или 50\\ ити амбертит ТВ 120, с размером зерна 598—100 меш 
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Для переведения смолы в Н+ форму через коленку пропускают 3—1 
абъсма равиых офьему колонки он раствора НО, затем такой же 
объем воды 

Анализируемый раствор объечом —10,0 мл пропускают через ко 
лопку со скоростью 2 мл/мин в козу вместимостью 259 мл и вычы- 
вают раствор 30 мт дистиллированной воды, пропуская их отдельными 
порциями 

В этюате сульфат находится в виде серной кислоты В колбу к 
элюату добавляют 45 мл этанола н 35 мт@Фб5 н раствора ацетата маг 
ния Ме{СН.СОО), 4И.О для частичной исйтрализации серной кислоты 
(Мат менее других соосаждастся осадком ВаЗО;) Добавляют 2 кап и 
02% ного раствора алнзаринового красного С и титруют 0 { н раство 
ром ВаСЬ, 2Н.О, как описано выше 


Определение сульфата в производственных сточных водах 
Титрование раствором нитрата бария 


Ход анализа Пробу анализируемой воды пропускают чеюез ионообмен 
ную колонку с катнонитом в Н+ форме Отбирают 190—250 мл элюата 
в колбу для титрования, доводят РН до 5,5, добавтяют 2 капли 
03 % ного водного раствора карбокснарсеназо и равный объем ацетона 
ии этанола Тнтруют 001 н раствором интрата барня Ва(№Оз;)› до 
перслода фиолетовой окраски в сине голу б\ю 

1 мл 001! н раствора нитрата бария Ва(№Оз); соответствуег 
0,9606 мг $04 ` или 0,3205 мг серы Титр раствора Ва{\О:}. устанав 
ливают в тех же условиях по стапдартиому раствору сульфата патрия 
Ма25О4 или серной кислоты Н>$О4 

Для установления рН 56 в растворе к нему можно добавить 19 мл 
буферного раствора, состоящего из 106 мл 02 и раствора уксусной 
а СНИ.СООН и 900 мл 0,2 н раствора ацетата патрия СН.СООМа 
ЗН 


Определение примеси сульфата в хлориде натрия 
Титрование раствором хлорида бария 


Ход аназиза При „^`тержанин 0 выше 02% навеску соли —50 мг 
растворяют в 10 мл воды, добавляют 5 капель 9,2 % ного водного ра 
створа ортаннлового К 1 каплю ОЁн раствора НС! и 28 мт ацетоза. 
Титруют нз микробюреткн 002 н раствором хторида барня Ва 2Н›О 
до перехода красио фиолетового окрашивания г сера сниес 

1 мл 002 н раствора хторида бария ВаС|. 2Н.О соответствуст 
1921 мг $03 р 


При меньшем содержании (0,2—002%)} 9 берут большую на 


всску соли, раствосяют ее, удаляют натрий Мат пронусканием раство- 
ра через нонообменную колонку с катионитом КУ 2 в Н+ форме Элюат 
и промывные воды частично нейтрализуют добавлепнем аммиака до но 
явления запаха Раствор выпаривают досуха, остаток растворяют в ма- 
лом объеме воды н ведут определение, как описано выше 


Определение серы в ванне 
низкотемпературного сульфидирования 


Титрование раствором хлорида бария 


Ход анализа Помещают 2 г порошкообразной пробы в мерную колбу 
вместимостью 250 мл, растворяют в воде и разбавляют до метки Ра- 
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створ фильтруют через сухой фильтр в сухую колбу Отбирают 10,0 мя 
раствора (0,08 г исходной пробы} в коническую колбу вместимостью 
250 мл, добавляют 10 мл воды, 20 мл 30 % ного раствора пероксида 
водорода Н.О› (для окисления серы до $01) и нагревают до кипе 


ния После охлаждения вводят 25 мл буферного раствора с рН 5,5, до 
бавляют 35 мл этанола и 75 мл ацетона, 2—3 капли 0,3 % ного водного 
раствора карбоксиарсеназо и титруют 0,05 н раствором хлорида ба 
рия ВаС, 2Н.О до персхода фиолетового в сине голубое окрашивание 

1 мл 005 н расвора хлорида бария ВаСЬ 2Н.О соответствует 
2.401 мг $0: Буферный раствор с РН 5,6 готовят смешиванием 96068 мл 


0.2 н раствора ацетата натрия СН.СООМа ЗНО и 100 мл 92 н ра- 
створа уксусной кислоты СН СООН 


ФТОР 


Определение Е- в растворе 
Аргентометрический метод 


Ход анализа К нейтральному раствору, содержащему —200 мг фто- 
рид иона, добавляют 2 канли 0,2 % ного раствора метилового красного 
в этаноле (60 40). Устанавливают рН 4,1—4,8 добавлением по каплям 
2 н раствора НМО, до начала перехода окраски индикатора из крас 
ной в желтую (промежуточный оранжевый цвет) Добавляют к раство 
ру на холоду 300 мл насьиненного раствора хлорида свинна РЬСЪЬ и 
хороню перемешивают Через 12 ч фильтруют черсз стеклянный фильго 
С4 и промывают осадок насыщенным раствором фторохлорида свинца 
РЬЦМЕ В конце промывают 2 раза дистиллированной водой 

Осадок на фильтре растворяют в 2 н растворе НХО., собирая 
фильтрат в колбу для титрования Добавляют избыток 0,] н раствора 
нитрата серебра АзМО;, 2 мт насьиненного раствора железоаммоний 
ных кваспов ин титруют 0 | н раствором роданида аммония МН.5$СМ до 
появления слабого красно коричневого окрашивания 

1 мл ОГ н раствора пчтрата серебра Аз\О; соответствует 1 900 мг 
фтора Е- Мешает ртуть {Г), она так же осаждается роданидом Урав 
ненне реакони осаждення фторида 


2Е— +- РЫСЬ = |2РЬЦЕ - 201 

Реакция осаждения после растворения осадка РЫСМЕ 
АВМО; -- СЕ” = АЗС -- МОЗ" 

Реакния обратного титрования 

АБТ + (МН, $СМ = 1А85СМ -- МНУ 


Роданометрически тнтруется хлорид пои, эквивалентный нону фто 
рида 

Осадок фторохторида свинца можно в стеслянном фильтре просу 
шить в течение 2 ч при 130°С и взвесить Фактор пересчета фторох то 
рида свинца РЬСЕ на фтор — 097261 


Реактив 


Промывная жидкость Насыщенный раствор  фторохторила 
свинина РЫСЕР Готовят два раствора {! Растворяют 106 г нитрата свин 
ца РЪ(№О:}> в 200 мл воды 2 Растворяют 1,0 г фторида натрия ХаЕ 
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в 100 мт воды и добавляют 2 мл конпентризованной НС! Оба раство 
ра смешивают, дают осадку РЫСЕ полностью осесть, декантируют ма 
точный раствор и осадок промывают декантацией 4—5 раз порциячи 
по 200 м1 холодной воды К прочытому осадку грнливают [я холодной 
воды и дают стоять 2—3 ч, помешивая время от времени стеклянной 
палочкой Затем раствор фильтруют через фильтр синяя лента с фильт 
робумажиой массой Прибавляют к осадку РЬСЕ воды, размешивают 
и получают следующую порцию раствора дтя про, ывания 

Можно готовить раствор из ацетата свинца  Растворят 19 г 
РЬ(СНзСОО); ЗН.О в 20 мл воды и вливают в 100 мт раствора, содер 
жащего } г МаЕЁ и 2 м1 концентрированной ИС] Жидкость перемешн 
вают, дают осадку отстояться раствор декантируют и далее посту па 
ют, как описано выше 


Ториметрический метод 


Ход анализа К 25 мт раствора, содержащего —005 г фторида, при- 
бавляют 0,4 мл (8 капель} 0,1“. ного раствора ализарииового красно 
го Си по каптям 0, н раствор гидроксида патрня до перехода жет 
той окраски нидикатора в красно фиочетовую затем добавляют по кап 
ям 09,] п раствор НС (или НХО,) до персхода окраски раствора в 
малнново желтую Переход окраски должен произойти от добавления 
одной капли раствора НС! (или НО; Добавляют 25 мал буфериого 
раствора с РИ 29—30, доводят объем раствора до 50 мл н титруют 
005 п раствором питрата торня Тв (№03) 4НЗО до перехода желтой 
окраски раствора в стабо розовую 

Титрование ири электрическом освенении нс дает четкого нерехода 
окраски, поэтому титрование нужио проводить при дневном освещении 
Уравнение реакции 


4 ТЬ(ХО,), - = "ТР, + 405 


1 м1 005 н раствора интрата тория ТВ (\0:); 4Н2О соответствует 
0 9500 мг фтора Определению мешают $01 н РО} ^, не мещают но 
ны С, МО; и СЮ.: 
Буферный раствор р 129--30 
Нейтрализуют 200 мт | н раствора монохлоруксусной кислоты 
СНЫИСООН (41-9450) 1 н раствором гидроксьда натрия МаОН пло 
фенолфта лених, добаваяют еще 200 мт |] н раствора СИ.ССООН и 
разбавляют водой до [т 


Определение микрометодои 


Ход анализа } Отбирают 250 мл раствора, содержащего 2—-10 мг 
фторида, прибавляют 10 мл б\фериого раствора с РМ 5,0 65, 8—10 
капель 0,1 % ного раствора пирокатехвнового фиолетового, затем тит 
руют низ микроб оретки 005 и раствором нитрата тория ТЬ{МОз)‹ 
4Н:О до перехода разовой окраски в голубую 

1 м1 005 н раствора нитрата горвя ТЧ(№О,). 4Н5О соотзетству 
ст 09500 мг фтора 


Буферный раствор р 5,0—6,5 


К 200 мт [н раствора ацетата натрия СН.ССОУа 3И5О добавляют 
60 мтРи раствора ПО и разбавляют возой 190 Т т 

2 К 00 ут аватизируемого раствора, солержащего — ОТ мг фто 
рида лобавчяют 20 мт буферного раствора © РН 27 -23, 15 чл 
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00} % ного раствора индикатора метилмолового сниего и тнтруют 
0001 М раствором нитрата тория Г (№0.)4 НО до появления синего 
окрашивания . | 

1 мя 0,001 М раствора нитрата тория ТВ (№03): ЗН2О соответетву 
ет 007600 мг фторида Г- 


Буферный раствор, РН 22—23 


Сменшвают 326 мт раствора лимонвой кислоты с 674 мл точно 0,1 н 
раствора С! (из фиксанала) Раствор лимонной кислоты готовят ра 
створевием 21014 г кристаллической лимонной кислоты СёНзО; 7Н.О 
в воде, добаваяют к раствор» 200 мт] н раствора \ХаОН и разбавляют 
водой до Га в мерной колбе 


Определение общего содержания фтора 
в ванне электролита борофтороводородного свинцевания 


Аргентометрический метод 

Ход анализа Отбирают 100 мл разбалленного в 10 раз электролита 
(1 мл неходного раствора) в коническую колбу па 250 мл добавляют 
20 мл воды, 7—8 капель 1% ного этанольного раствора феполфта тен 
на и нейтрализуют 20 % ным раствором карбоната патрия М№а2СО; по 
каплям до появлеипя розового окрашивания Смесь нагревают до кипе 
ния, осадок карбоната свинца отфильтровывают черхз фильтр свняя 
лента и промывают 2—3 раза водой Осадок выбрасывают К фильтра 
ту с промывными водами прибавляют 4 г сухого карбогата катриз 
МаСО; и кипятят 30 мин, не выпаривая раствора После охлаждения 
добаваяют 4—5 капель 91% ного водного раствора метилового оран 
жевого 20 мт [ н раствора ИСРи 2 н раствора азотной кислоты НХ); 
до кистой реакции Раствор килятят | ч с обратвым воздушным хо ю 
дильнзком После охлаждения чейтралазуют избыток кислоты |1 и ра 
створом гидрокснда натрия №аО] затсм раствор годкисляют по капиям 
2 и азотной кислотой НМО, до киечой резкичи по метиловому оран 
жевому (до красного окрашиьания) Раствор переводят в стакаи на 
500 мл, добаваяют 2 мл соляной кистоты НО (1 1), 26 мт 20 % нога 
раствора интрата свинца РЬ(№МО,)., 5 г кристачзического ацетата нат 
рия СНХООХа ЗН.О нагревают на воляной бане 30 мин зате\ охтаж 
дают на льду н оставляют па 10 мин Осадок хлорофторида свинца 
РЬС!Е отфильтровывают через фильтр снляя лента промывают | раз 
хочодной волой затем 4—5 раз промывной жидкостью (насыщенным 
раствором РЬСГ) и свова 1! раз холодной водой Фильтр с осадком 
переносят в стакан, в котором лроподилось осаждегие, добаваяют 100 мл 
05 н раствора ИМО-з и нагревают 5 мин на водяной бане После раст 
ворения осадка РЬСП` к раствору добавляют 250 мт 0] н раствора 
нитрата серебра АзМО; и пыдерживают на водяной бане еще 30 мин 
После охтаждения добавляют 2 мт иасыщенного раствора жетезоам- 
монийных квасцов в титруют избыток нонов Ар+ ОТ ля раствором ро- 
дапида аммония МН45СМ ло появления красной скраски раствора 

р 1 мл ОГн раствора нитрата серебра АБМОз соответетвуст 1 900 мг 
тора 


ХЛОР 
Определение хлорида СЕ в растворе 


Метод Мора 


Ход анализа Кислый раствор пречваритетьно нейгратлизу ют тобаваеин 
ем сухого онкарбоната натрия «ИСО; Дедазлают к растверу 2 мл 
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5% ного раствора хромата калня К›СгО. и зитруют 01 н раствором 
нитрат. серебра АзМО»;, хорошо взбалтывая смесь до прекращения не 


чезновения красно коричневого окрашивания Уравнение реакции осаж 
дення хторнд иона 


СГ ` + АЗМО, = 1 Ав МО 
Уравнение реакции с хроматом (индикатор) 
СгОу ^ -- АЯХО, = ТАв,СгО, --2№0у 


В кислом растворе осадок Ар.С!О.а растворяется и превращается в 
дихромат 


246, Сго, + 217 = 4АЯ" + Сг,07 + НО, 


который осадка с Ай+ не даст и титрование становится невозможным 


Г мл О, и раствора нитрата ссребра АрМО, соответствует 3 546 мг 
хлорида С|- 


Метод Фольгарда 


Ход анализа К слабоазотнокислому раствору соля хлорнда добапляюг 
точно отмеренный избыток 0,1 н раствора нитрата серебра Ае\МО. Об 
разовавшийся осадок АрС|! отфильтровывают через сухой фильтр в 
сухую мерную колбу н доводят водой раствор до метки Отбирают али 
квотную часть раствора в колбу для титрования и определяют в нем 
избыток нопа Ар+ Для этого добавляют к раствору 20 мя 2 н раство 
ра НМО, на каждые 100 мл раствора, 2 мл насыщенного раствора же 
лезоаммонийных квасцов и титруют 0,] п раствором родапида аммония 
при легком перемешивании до появления слабого красно бурого окра 
шивания 

| мл 0,1 п раствора нятрата серебра АяМО, соответствлет 3,546 мг 
хлорида С 

Для проведения титрования без отделения осадка АС! фильтро 
ванием к слабоазотнокистому раствору хлорида из каждые 005 г С!- 
добаваяют 1 мт нитробензола К смеси в колбе с притертой пробкой 
добавляют 0] п раствор интрата серебра с 1—4 мт избытка Смесь хо 
рошю язбалтывают 30—40 с при этом осадок АРС]! понобретает хлопье 
видное строение и захватывается нитробеизолом Лобавляют к смеси 
20 мз2н раствора НМО; ва 100 мл раствора 2 мл раствора индикатора 
(см лыше] и титруют 0,1 п раствором роланила аммойня, как описа 
но выше Красно бурая окраска должиа сохраняться иесколько мннут 


Метод Фаянса 


Ход анализа К раствору пробы хлорида добавляют 3—4 капли 
92% пого этапольтого раствора флуоресцеина (абсорбционный инди 
катор) п титруют 0,1 н раствором нитрата серебра АЗМОз до резкого 
перехода желто зеленого окрашнвания осадка в светло розовое Если 
переход окраски нс выразителен, то добавляют к раствору 5 мл 2 $ ного 
раствора декстрина, который удерживает осадок АоС|! в коплоидном 
состоявии В точке эквива тентности происходит резкий переход окрас 
ки в розовую Необходимо соблюдать точную нейтральность раствора 


| мд ОТ и раствора нитрата серебра Аз №Оз соответствует 3 546 мг 
хлорида 
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Определение хлорида в сточных производственных водах 


Аргентометрический метод по Мору 

Ход анализа Отбирают 1900 мл исследуемой воды и нейтрализуют ве 
по лакмусу, добавляя по каплям раствора безводного карбонаеа натрия 
Ма.СО. (100 г/л) или разбавлепной Н.504 (1 4) до РН 5—16 Добаз 
ляют 1 мя раствора хромзта калия К2СгО4 (10 г на 100 мл) и титруют 
00282 н раствором нитрата серебра АХО до перехода желтой окраски 
в желто орапжевую 

1 мл 00282 н раствора нитрата ссребра Аз МО. соответствует | мг 
хлорида С] 

Если расход раствора витрата серебра превышает 35 мл, то отбн 
рают новую меньшую порцию анализируемой воды и разбавтяют ее ди 
стиллированной водой до 100 мл 

Бромид Вг- н нодид ионы [` титруются совместно с хлоридом по 
этому опи должны определяться предварительно и учигываться при рас- 
чете содержания хлоридов 

Ионы железа улаляют встряхиваныем 100 мл воды с 1 г оксида цин 
ка ГпО и последующим фильтрованием Гидрокснды железа отделяют 
фильтрованнем При наличии иона Мл?" более чем 0,25 мг в [Гл воды, 
его встряхивают с 0,5 г оксида машния М$О, затем отфильтровызают 

Сульфит или сульфид ионы окисляюг до сульфата добавлением по 
каплям 3 % ного раствора пероксида водорода НО» Свободный серо 
водород Н2$ отгоняют кипячением 

Органические вещества разрушают киляченнем с избытком 0,01 н 
раствора перманганата калня в щелочной среде После добавления не 
скольких калель 3 % ного пероксида подорода (для обесцвечивания 
КМлО.) воду отфильтровывают 

Для устранения влнянпя красящих вепзств пробу воды встряхн 
вают со свежеосажденным гидроксндом алюминия А1(ОН)з или активи- 
роваиным углем свободным от хторидов, затем фильтруют 

Для приготовления гидрокснда алюминия в подном растворе суль- 
фата алюмлния А15($0.)з 18Н.О осаждают АОН). действием конценг 
рированного аммиака МН.ОН до запаха Осадок отфильтровывают, про 
мывают до удаления сульфат иона и используют 

Для приготовления 00282 н. раствора нитрата серебра отбирают 
т ь: точно О] н раствора АйМОз в разбавляют водой в мерной кол- 

с до | л 


Определение хлорида аммония 
в зэлектролите аммиакатно-хлоридного цинкования 


Аргентометрический метод 


Ход анализа Отбирают 5,00 мл электролита в мерную кодбу на 100 мл 
з разбавляют водой до метки Отбирают аликвотную часть 200 мл 
(01 мл исходного электролита} в колбу вместимостью 250 мл. добав 
ляют 50 мл воды, 05 мл 5% пого раствора хромата калия КзСгО. и 
титруют О] н раствором нитрата ссребра АзМО„ до появления бурой 
окраски осадка 

Г мл 9,1 ин раствора иитрата серебра АзМО. соотпетствует 5,349 мг 
хлорида аммония 


Роданометрический метод 


Ход анализа Отбирают 190 мл электролита в мерную колбу вмести- 
мостью 500 мл, добавляют 10 мл азотной кислоты НМО; (1 6} и раз 
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Фавляют водои до метки в котоу для титрования вместимостью 250 мл 
отбирают ачнквотную часть 10,0 мт (0,2 му исходного электролита», 
добаваяют $0 мт воды Ю мт ИМО, (1 6} 5 мт насыщенного раствора 
железоаммонийных квасцов ин 200—250 м" 065 н раствора нитрага 
серебра А МО; Раствор с осалком перемешивают 2—3 мин п тнтруют 
избыток понов Ай" 005 н раствором роданида аммония до появления 
ненсчезающей розовой окраски раствора 


1 мт 005 н раствора ниграта серебра Ая\О, соответствует 
2675 мг хлорида амчмовия МНС! 


Определение перхлората С10 
Ареенто нетрический мегод 


Лод аназиза Помещают пробу 100—120 мг перхтората СЮу в нике 


левый тигель, добавляют 3 г твердого гидровсида калия п приливают 
3 мт л пропилового спирта СН, СН. СНОН Смесь осторожно вына 
ривают и расплавляют на слабом пламени В оасглавленном состоянин 
выдерживают 10 чин Посел охлаждения плав растворяют в воде и пе 
реводят в коническую колбу для титрования Гаствор иейтратизуют 
10 % ным раствором азотной кнслоты Н\ХО; но лакмусу н лобавтяют 
нос те этого еще 10 мл Н\О, Добавляют 250 мл 0,1 н раствора нит 
рата серебра АзМО., для осаждения С!- вона и далее определяют нз 
быток нопа Аз!г по Фольгарду (см выше) 

Т мт ОТ н раствора нитрата серебра Ас МО; соответствует 9 946 мг 
перхторат нопа СЮ 


ЦИЛНИД ИОН 


Определение СМ- в растворах 
Арсенто четрически по четоду Либиха 


Ход анатиза 1 К раствору синильной кислоты добавляют несколько 
кансль  н раствора КОН до стлабошелочной реакции Сели ана зизиру 
ется раствор цкианида щеточпого металла, то добавление КОН не тре 
бустся Титруют 01 н раствором нитрата серебра АяхО; до ноявле 
иня первой мути 

Избыток цнациза реамимст вначале с нитратом серебра образуя 
растворимый комплекс К [\а(С№).| по уравнению 


АХО; -- КСМ. АЗСХ-:- К\ХОз, 
А&СМ -:- КСХ -.. К [А^4(С\)] 


Когда будет достигнута точка эквивалентности, ноявляется осадок 
АСМ Уравнепие реакции 


КАК + АеХО. -= 2АЯСХ -- КХО) 


Титрование может проводиться в присутствии нонов С!” так как 
АзС! растворим в цнаннле Аммонийные соли образуют растворимые 
комплексы с Ай: и поэтому мешают определению 

Гут 0,1 и раствора нитрата серсбра Аз\О, соответствует 5 405 мг 
синйльной кислогы НСХ ити 13 02 мг цианита калня КС 

2 Исследуемый раствор содержащий 015—020 г цианила С\-, 


ъ 


помецают в коничесь\ ю котбу вуестимостью 500 мл, разбавтяют водой 
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до —150 мт добавляют 02 г сухого нодида калия КТ, 3-—4 мл концент- 
рированиого аммиака МН.ОН и титруют 01! и раствором нитрата се 
ребра Ае\ХО; хорошо взбьлтывая до появления устойчивого почутне 
ния Набзюдення появления мути лучше проводить на черном фоне 

Аммиак растворяет образующийся в начале осадок АбСмМ однако 
в конце титрования © избытком нонов Аз: образуется осадок А\5| ко 
торыл нерастворим в амминаке п дает помутнение 


1 мт 0,1 и раствора нитрата серебра АХО, соответствует 5204 мг 
цианида СХ- 


Аргентометрически по методу Мора 


Ход анализа К инейтральному раствору циаинда добавляют иемного 
взвеси гидроксида марганца Мп(ОН)., добавзяют 2 мл 5 % ного рас 
трора хромата калия К.СтО. и гитруют 0,1] н раствором нитрата се 
ребра АзМО; при перемешивании до появления ненсчезающего крас- 
во коричневого окранпитания осадка 


1 мт ОГ н раствора внтрата серебра ла\Оз соответствует 2602 мг 
пнаиид нова СХ 


Реактив 


Гидроксид марганца Мо(ОП). Для приготовления осадка гиз 
роксида марганца который должен связывать И\ХОз, образующуюся в 
результате титрования свободной синильной кислоты - - осаждают его 
нз | н раствора сульфата марганца Мп$О. добавлением избытка | н 
раствора 1идрокснда натрия Осадок Мл (ОП), отфильтровывают, про 
а, ра 
мывают до уаалення вова $0} я разметиватют с водой до состояния 
кашицы 


Аргенто метрическии метод 
с применением 5 (1 дилетиламинобензилиден) родинина 


Ход анализа К 100 мл раствора иробы, содержашей >5 мг/л цианнда 
СМ- добавляют 0,5 мт 0,02 % иого раствора 5 {+ диметн ламинобензи 
чидеп) роданица в ацетоне и титруют 001 н раслзором нитрата сереб 
ра АзМ\О; ло перехола окраски в красную {цвета ссмги) 


1 мт 001 н раствора внтрата серебра \@м№0; соответствлет 
0,5204 мг цванида СМ- 


ЦИНК 


Определение /п?-+ в растворе 
Титрование ферроцианидон (11) 


Ход анализа К раствору, содержащему 0,10—0 15 г #1? в колбе для 
титрования добавляют воды до 100 мл, затем 10 мт разбавденной 
1250. {1 2), 5 г сухого сульфата аммония (МН.)250% 3 кап 
14% иого раствора днфепиламнна в концентрированной Н+5О: и 3 капли 
14% ного раствора ферроцианила (ПТ) калия К;|Ее(СМ)в], нагревают 
до 60°С и медленно тнтруют 0 05 н раствором ферроцнанида (П)} калия 
К.[Ее(СМ) 5] (желтой кровяцой соли} Добавление сульфата аммония 
и нагревание способствует переходу  желзатинообразного осадка 
К.7пз [Ее(СМ) |2 в более крупиозериистый Титрование ведут до перз 
хода сине фиолетовой окраски раствора в бледно зеленую Через не 
сколько секунд раствор снова становится светло ‹ине фиолетовым Тит- 
роваине медленно продолжают до тех пор, пока зеленовато желтая ок 
раска будет удерживаться ие менее 20—25с Уравнение реакции 
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32034 + 2К, [Ее(С\}] = Коби ГЕе(СК) 2 -- 6К+ 


1 мл 005 н раствора ферроцианида калия (11) К.Ге(СХ)в] {жел 
той кровяной соли} соответствует 4960 мг циника Титр раствооа 
К.|Г«{СУ)5| устзчавливают по навеске электро зитического цинка пли 
ставдартному раствору сульфата цинка 


Определение 7п?: в сточных производственных водах 


Титрование ферроцианидом {П) 


Ход анализа Отбирают объем воды, содержащий 2—560 мг пиика Йп?+, 
добавляют разбавлениую Н,$О; {1 3) до потучения 0.5- 15н раство 
ра Н:50. в пробе Добавляют к раствору 2—3 мл 3% ного раствора 
пероксида водорода НО, (или 5 % ного раствора нерсульфата аммо 
ния} я кипятят до окисления железа и разрушения избытка реактива 
Прибавтяют по 0,7—0,8 г кристаллического сульфата аммония 
(\МН)-5$0. на каждые 50 мл раствора 05—1 г гристалтического ни 
рофосфата натрия Ма.Р.О; 1ЮН.О для комплексоьання Гз"+*, нагревают 
до 60“С ни добавляют 4 капли ]% ного раствора гексацианоферраиа 
(ИГ) казия КГС М, 2 капли }% ного раствора дифениламина в 
концентрироваиной Н›5О. {или 92% пого раствора 3,3’ диметилнаф 
тидниа в ледяной уксусной кислоте) Жидкость перемешнвают и титру 
ют 005 н раствором гсксацнаноферрата (П} калня К.[Ре{СМ}] нон 
хорошем перемешиванни до нечезповения сипе фно тетовога окрашивания 
{< 37 лиметилнафтидином переход окраски от пуриурио красной к зе 
леной) Добавляют 20—25 $ избытка раствора титравта дают лосто 
ять 2 мин и титруют образным методом избыток гексацнаноферрата (11) 
005 н раствором сульфата пинка 21$0. 7Н.О до перехода окраски из 
желто зеленой в снне фиолетовую {с 33’ диметилнафтидином — из зс 
лепной в пурпурно красную} 

Между 005 н растворами гексацнаноферрата (П} качня и суль 
фата цинка устанавливают соотношение путем титрования в тех же ус 
ловнях 


Растворы 


Гексацианоферрат {11} калия К:[Ре{СМ}-] ЗН-О (жел 
тая кровяная соль}, 0,05 н Молекулярная масса 422,41 Раст 
воряют 1056 г кристаллического гексацианоферрата (11) качия и 02 г 
карбоната натрия в воде и разбавляют раствор вокой до 1 л Растворы 
хранят в склянке темного стекла пе более 2—3 мес 

Сульфат цинка 27150. 005 н Растворяют 16343 г эчектро 
яитического нцннка в 20 мл разбавленной Н›5О. {1 4) и разбавтяют 
водой до | л в мерной колбе 

Титр раствора мояию проверить комплексометрически 


Глава 3 ОСНОВНЫЕ РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ 
ТИТРИМЕТРИЧЕСКОГО АНАЛИЗА! 


АРГЕНТОМЕТРИЯ 


Аргентомстрически определяют галогениды (СГ, Вг- н 17) цнаниды и 
реданиды Рабочим раствором служит стандартный раствор иитрата 
серебра АБ\Оз Экливалент Э ‚ко, =М дано, = 163,874 


Нитрат серебра АЗМО: 


Свсиства Белое кристаллическое вещество (М-== 169,874) В чистом виде 
зовольно устойчив, но примеси органических веществ вызывают его раз 
‚ожение с образованием дисперсного черного серебра Свет сильно уско 
ряст это разложение Реактив на коже рук, бумаге и тканях оставляет 
теммые пятна Влажный препарат а также сго растворы разчагаются на 
свету, поэтому реакгив и его растворы храпят в темных склянках с при 
тертыми пробками Питрат серебра хорошо растворим в воде и орга 
инческих растворителях, почти нерастворим в кониентрированной Н\Оз 
Препарат марки ч д а содержит не менее 99,8 % АХО» ч — не ме 
исе 99 75 % 

Нерекристаязизация Химически чистый препарат АЗХО; получают 
лерскристаллизланей обычного препарата яз слаболзотнокислого раст 


вора и последующим вые) шиваннем соли при 150°С п сушвльном итха 
фу до постоянной массы 


Приготовление растворов нитрата серебра 


Обычно готовят растворы приблизнтельной требуемой пормальности, а 
затем устанавливают их титр по раствору хторида натрия Для ириго 
товчения О] н раствора 17 г питрата серебра растворяют в воле и 
Пезбавзяют раствор волой до 1 л Из перекристалтизованвого препа 
рата готовяг раствор по точной павеске Растворяют 169874 г \#\О, 
в воде переводят в мерную колб) вместимостью Гл и разбавляют во 
дой до метьи Пормальность раствора точно ОР н и пе пужлаегся в 
проверке 

Раствор интрата серебра можно готовить также из чистого метал 
лического серебра {проба 999) Для этого растворяют 10,787 г серебра 
в 100 мл разбавтенной НМ№О; (11), не содержащей примеси соляной 
вислоты После растворения ссребра раствор кинятят до удаления ок 
с! 10} азота, охлаждают, переводят в мерпую колбу вместимостью [ л 
и разбавляют водой до метки Раствор по концентрации точно 90| н 
и пе пуждастся в установке тнтра Для определения хлоридов по мето 


Ду Мора он пс голнтея, так как его кислотность по азотной кислоте 
составляет примерно 0,5 и 


Стандартизация растворов нитрата серебра 


Раствор нитрата серебра стандартизируют по раствору хторила патрия 
х ч, по растпору роданида калия или гравиметрическим метолом В 


случае отсутствия хлорида натрия х ч его получают из обычного реак 
тивного препарата 


1 В главе приняты следующие условные обозначения М — молеку- 
лярная масса, А — атомная масса, Э — эквивалент, р — плотность, # — 
температура 
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Хлорно натрия Мас 


Съонетва Белое кристаллическое вещество ичн мСчКИЙ кристаллический 
порошок А1-58/43 п—2,17, ш-=801°С. Ви:- 1439 °С Плохо раство 
рим в кобисвтрированной НС! Растворимость МаС мало возрастает 
© гов шением температуры, при 25°С опа составляст 361 г, а при 
100 © — 396г Мало растворим в метаноле (141 гв 1600 мл прн 20 °С}, 
сще мепьше в этаноле (009 г лри 17°С} Препарат всех квалификаций 
содержат не менее 99,8 % Мас! 

Перскристеллизация Насыщенный горячий раствор соли фильтру 
ю1 охлаждают льдом и пасыщают раствор газообразным хлористыч 
водородом При этом выпадают кристаллы \№аС] На конец газоподво 
дящей трубки укрепляют воровку для того, чтобы кристатлизиру ющая 
ся масса пе закупорила выходного отверстия тру бки Кристаллы отса 
сывакт ва воронке Бюхнера, промыватт весколько раз концентрирован 
ной НС, отжимают между листами фильтровальной бумаги, сушат при 
119- 115°С растирают в ступке в поронюк и прокаливают в муфель 
ной иечи пря 500—600°С до постояниой массы Прокаливание можно 
вести и па газовой горелке, поместив тигель в отлерстие асбестовой пла 
стники закрепленной в наклолном положении, для того, чтобы избежать 
погадения продуктов сгорапия газов, содержащих серу внутрь тигля 

Перекристалтизовылайный МаС| из воронки Бюхнера можно поме 
стигь в выпарительную чашку, подсумлить, затем пагреть до кипения и 
вылить расллавленную массу на совершенно чистую и сухую фарфоро 
в\ю или керамическую плиту затем разбить еще теллую застывшую 
массу па куски и растолочь в фарфоровой стулке Очищенный препарат 
хранят ь склянке с притертой пробкой неопределенно долгое время, так 
как он ие гигросконичен (Обычная поварен гая соль гигроскопична вслед. 
ствие того, что она солержит примесь хлорида магния ) 

Если имеется реактив х Ч, то его перед взятнем вавсски слелует 
прокалять при 500 °С до постоянной массы 

Нрисотовление 0,! н раствора хлорида натрия Переводят 5 8443 г 
хчюрвда патриях ч в мерную колбу, растворяют в воде н разбавляют 
водой до 1 л Коэффициент нормальности раствора находят делением 
фактической массы павески на теоретическую (5,8443) 


Стандартизация по методу Мора 


Отбираюг 250 мл 0,1 н раствора хлорида натрия в колбу для титро 
вания добавляют 25 мл волы и 05 мл 19% ного водного раствора 
хремата калия К»СтО: Титрование ведут в присутствни «свидетеля» 
Для приготовления «свидетеля» в другую такую же колбу помещают 
также 250 мл ОТ н раствора хлорида натрня, 25 мя воды 05 мл 
10 % ного раствора К2СгО+ н добавляют 2—3 мл раствора нитрата се 
ребра 

Раствор хлорида натрия титруют раствором нитрата серебра до 
появления срабой ло вполие ощутимой красно коричневой окраски, ко 
торая сохраняется после сильного взбалтывапия и отличается от цвета 
«свидетеля» Титрованне нельзя вести на прямом солнечном свсту так 
как осадок АвС| разлагается. становясь сиреневым Титрование при 
электрическом освещенин, когда желтый цвет плохо заметен, не дает 
хороших результатов 

Вблизи конечной точки тнтрования осадок АзС| коагулирует об 
разуя крупные хлопья, оседающие на дно Последние капли раствора 
АЕ\О, добавляют медлепно, сильно перемешивая раствор для того, 
чтобы оттитровать адсорбироватные ионы С|- 


140 


Стандартизация по методу Фаянса 


Отбирают 25,0 мл 01 п раствора хторида натрия х ч в колбу для 
титрования, добавляют 25 мл воды прибазляют 3—5 капель 06,2 % ного 
растгора флуоресцеипа (или дихлорфлуоресценна} и титруют 0, н 
рас”вором нитрата серебра ло резкого персхода окраски из желто зе- 
левой в розовую 


Стандартизация по ОЁн раствору роданида калия 


Отбирают 250 мл 0,1 и раствора нитрата серебра Аз\О, в колбу для 
титрования, добавляют | мл насыщенного раствора железоаммопийных 
квасцов, 5 м1 разбавленниой НУ\О; {11} и титруют О9ОЁ н раствором 
роданида калия КЗСХ до появления слабо розовой окраски жидкости 


нат осадком, не исчезающей 30 с 


Стандартизация грави метрическим методом 


Отбнрают 25,0 мя раствора ипитрата серебра в стакан вместимостью 
300 мл добавляют 190 мт воды 1! мл разбавленной НМОз {11} и ле 
ремсшивают Осаждают иоиы Ав*+ на холоду, добавляя медленио при 
нерсмешивании 40 мл 0,1 н раствора НС] Осаждение Асс] и все по 
ледующие операции проводят при затснснии Полученную суспензию 
нагревают до кинлния и перемешивают 1—2 мин для лучшей коагуля 
ни осадка Дают осадку отстояться и испытывают раствор на полноту 
осаждения, добавляя к прозрачной жндкости над осадком несколько 
капель 9,1 н раствора НС! Стакан с содержимым оставляют в темном 
месте на 1—2ч 

Затем осадок АзС| отфильтровывают, перенося сго во взвсшениый 
стеклянный фильтрующий тнгель № 3, высушенный при 110—130°С 
Тигель укрепляют в пробке колбы для отсасываиня н соединив ее с 
водоструйным насосом, осторожно сливают жидкость с осадка по па 
лочке в тигель при слабом отезсывании Осадок в стакане промывают 
Дсьантанисй 2—3 раза 0,0} и раствором НС|, затем осалок переносят в 
тигель Последние частички осадка снимают со стенок стакана стеклян 
ной палочкой с резиновым наконечником Осадок в тигле промывают 
небольшими порциями 0,0} н раствора НС не взмучивая осадка От 
сасывавие не чзолжно быть слишком сильпым, чтобы промывная жид 
кость стекала по каплям Осадок промывают 1-2 раза небольптими 
порниямн воды Тигель с осадком высушивают при 110—130°С в су 
шнльном кафу до постоянной массы Первый раз сушат 1—15 ч, 
повторно — 9,5 ч 

Нормальность раствора вычисляют по формуле 


№ =2а 1,1852 0,016987), 


где а — полученная масса АБС! г, 1,1852 — фактор пересчета массы 
АСТ па АВМОз, и — объем раствора, взятый для осаждения Лес, мл, 
00165987 — теоретический титр 01] н раствора Ав \Оз 


АРСЕНОМЕТРИЯ 


В арсенометрии рабочим раствором служит стандартный раствор арсе 
нита натрия МаАзО, или арсенит пнтрита натрия ХаАзО»-- МаМО» 
Растворы арсенита и арсенит нитрита готозят из мывьяковистого анги 
дрида и применяют главпым образом для определения марганца Титро 
вание агсецит нитритом проходит лучше чем арсенитом 
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Триоксид мышьяка (мышьяковистый ангидрид) А$2Оз 


Свойства 


Белый аморфный порошок или стекловидные куски Образует различ 
ные модификации кристаллический А55О; — в форме правильных ок 
тездров иты тетраэдров (0-:3,86} или мопоклниных игл я лнеточков 
(2=3,74), М--19784 Растворимость в 100 мл воды 1,2 г при 09° и 
10 г при 1600°С, при этом образуется слабая мышьяковнстая кислота 
А\ало растворим в скипнларе, бепзоле ипемпого ‘у чше в этаноле, эфире, 
хлороформе Хорошо растворим в растворах щелочных металлов и со 
ляпой кислоты (особенно при нагревании) 


Очистка мышьяковистого ангидрида 


Перскристаллизацию проводят яз 201% ной горячей соляной киетоты 
путем охлаждения пасыщенного раствора до 0°С Выпавиие кристат 
ты отфильтровывают с отсасыванием промывают волой и сушат в 
экснкаторе над сервой кислотой до постоянной массы 

Перекристаллизацию можно провести из раствора МаОН Раство 
ряют 10 г гидрокснда натрия в 35 мл воды нагретой до 60—70°С хо 
решо перемешивая, добавляют 50 г мышьчковистого ангнарида Затем 
вливают 35 мп воды, через 10—15 мивз отфнльтровырают К охлажден 
1ому фельтрату при постоянном исвемешиванни осторожно втивают 
35 мл серной кислоты плотностью 132 Когла вычелившиеся кристаллы 
осядут на дно, их отфильтровывают промывают 120 мл воды и сушат 
Выход —40 г 


Приготовление растворов арсенита 


Арсенит натрия 


Роствор 0,05 н Помещают 5 г безводлого карбоната натрия Ма›СО; в 
стакаи вместимостью 500 мл, добавляют 100 мл воды нагревают до 
хинення и растворяют в пем -2,5 г триоксида мышьяка непрерывно 
персуешивая раствор После охлаждения раствор разбавляют водой ло 
300 мл, фильтруют и разбавляют водой до | л 

Раствор 0,1 н Растворяют 5 г мышьяковистого анигидрила в пеболь 
шем объеме 10 $ ного раствора гидроксида натрия Раствор пазбав ся 
ют во1ой, нейтрализуют серной кислотой 11.50, (12) но феи Фгалениху 
до обссцвечивания н прибавляют 20 г бикарбоната па-рич МаНСО., 
растворенные в 500 мл воды Если появилась розовитг о: река, добав 
ляют сще Н25О4 до исчезповсния окрашивания и разбавауют водой до 
1 + Раствор устойчив в хранении длительное время 


АрсЕенит Чнтриг натрия 


Раствор 005 н Растворяют 13 г мышьяковистого ангидрида в 25 мл 
4 п раствора гидроксида натрия при слзбом нагревлиин и испрерыв- 
ном разметивании стекчяиной палочкол Затем раствор разбавляют хо 
полной водой до 9200 мл, осторожно добавтяют 49 % пый раствор 
Н $0: до покраспения лакмусовой бумажки и сверх того еще 0 5—1,0 мл 
Избыток Нз5О. пейтрализуют бикарбоната гатрня \аНСОз до нейтраль- 
ной или слабощелочной реакция по лакмусу 

К получениому раствору добавзяют 085 г питрита натрия МахХО., 
растворенного в 5 мл воды, смесь перемешивают н разбавляют возой 
до |1 

Растворы арсенит интрита иатрия хранят в бутылях закрытых ре 
знновой пробкой с хлоркальниевой тр} бкой 
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Стандартизация растворов арсенита 


Стандартизация раствора арсенита натрия 
пс стандартному раствори пер чаневната калия 


В коннзескую колбу для титрования наливают 5—1 мт кошкюитриро 
ванной Н\Оз в кипятят 2—3 мини 1тя храленпия оксилов азота До 
бесаяют воду до 75-100 мл 5 мл кониетрированиой Н5РО; 5 мл 
1 вогс раствора нитрата серебра, 10 мл 10% пого раствора пер 
с\ ыфата аммоння и кинятят 1--2 мин Охлаж циюот ло комнатной тем 
пературы прыливают еще 50 мл воды, а затем онисткой 250 мл стан 
дартного 005 н раствора перманганата калия Титруют перманганат 
калия раствором арсенита натрия до появления желтовато зеленой ок 
раски ие изменяющейся при дальнейшем прибавлении арсенита Вблизи 
конечной точки титрования арсенит добавляют по каплям с интервалом 
8—10 с Конечная окраска раствора ие такая светло желтая как при 
титревании анализирусмой пробы, содержащей железо 


Стандартизация О Ён раствора арсенита натрия 
по стандартному раствору нода 


В колбу для титрования вливают 200 мл воды, прибавляют 250 мл 
0, н стандартного раствора иода лобавляют 2 мл кониентрированной 
НСТ и 2 г сухого бнкарбоната натрия Ма НСО, После растворения би 
карбоната добавляют 3 мл 05% ного раствора крахмала и титруют 
91! в раствором ареенита натрия до обесцвечивания тизательзо пере 
мешивая раствор Рсакция протскаст более четко чем с перманганатом 


Станбартизация раствора асенита натрия 
и арсенит нитрита натрия по стандартному образцу 


Для установки титра берут стандартный образец чугуна илн стали с 
содержанием марганца. близким к содержанию его в анатизирусмом 
материале Навеску 0,5—10 г чугуна или стали в зависимости от со 
держания маргаица растворяют в 30 мл смеси кислот (125 мл концент 
рерованной Н›5О., 108 мл копнентрированной НзРО‹ 275 мл коищент 
рированной НКО; и 500 мл воды) в конической колбе вместимостью 
250 мл при нагреванин на песчаной бане После растворения содержимое 
козбы кипятят еще 3—5 мин для удаления оксндов азота Если на дие 
козбы остаются веразтожнанииеся частнцы то вх разминают сплюсну 
той на коние стеклянной палочкой что ускоряет разложение Осалок 
графита и диоксида кремния 5Ю, отфильтровывают, прибавив прелва 
рительно 25 мл воды 

Полученный раствор доводят водой до 50 мл, добавляют 5 мл 1% 
ного раствора нитрата серебра АзМО:, 10 мт 29 % ного раствора пер 
сульфата аммония (МН4)252Оз нагревают смесь до слабого кипения и 
кипятят 30—40 с, но ие болес 1 мин Раствор при этом окрашивается 
в фиолетово красный цвет Прскратив нагреванне, через 2—3 мин колбу 
с раствором охлаждают под струей проточной воды добавляют к рас 
твору 10 мл разбавленной Н.5О. {2 3} иб мл 1% ного раствора хяо 
рида натрия МаС] Титруют раствором арсенита нли арсенит нитрита 
спачала быстро ло просветления а затем медленно до полного исчез 
новения розового окрашивания 

Титр раствора по марганну вычисляют по формуле 


Ты: =@ 1/1 5}, 


где а — содержапие Мп в стандартном образце, $, п — навеска стан 
дартного образца, г, о — объем растпора арсенита или арсепит питрита, 
зстраченный на титрование навсски стандартного образна мл 
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АСКОРБИНОМЕТРИЯ 


В асгкорбинометрии рабочим раствором служит стандартный раствор 
аскорбиновой кисзюты которая окистяется по хравневню 


ЗСоНяОв — ЗСПьО, - - 6бН- -- бе 

\скорбипометрию применяют тя определения В КЮ, ВгО; , 
У0з, Сто, МОТ, Мио, АзО1 ‚ Су, ИХН, (хлорамин), СЮ“, 
Си’, Се (ТУ) 5п ПУ), Ар*, Нез НО» РО» Ге(см)5, Мп», 
$20; ^ и ряда оргалических соединений 


Окнсэнтельно посстановительный потенциал аскорбиновой кис тоты 
при РН Ти 21°С равен -+0 185 В Аскорбипометрическое определение 
[2‘: является одинм нз луптих так как при этом ие мешают иитраты 
и фосфаты, присутствие фторидов вызывает незлачнитечьнуюЮ ошибку 
Недостатком яваяется малая устойнивость тнтрованного раствора аскор 
биповой кислоты при хранении 


Аскорбиновая кислота С.НзОс 


Босиветные пластилчатые кристаллы кислого вкуса, без запаха, М-= 
— 176.12 ГРастворяется 1 ч (по массе) в 5 цу волы нли 40 ч этанола 
Плавится при 192°С с разаожением Допустимые пределы {яч== 186— 
190 °С Содержание основного вещества не менее 990% Эквивалент 
аскорбуровой кнелоты Э— 88,06 


Приготовление растворов 


Для приготовления 01 и раствора 885 г аскорбниовой кислоты раст 
воряют в [л воды к которон добавлено 01 г комилексова ПТ и 4 м1 
копцентрировалиой муравьниой кислоты Растворы хранят в темных 6х 
тылях в прохладном месте {в холотильнике при 0°”С} Титр раствора 
изменяется не более, чем на 01%, за сугки 

Следы метатлов хзекоряют разложение аскорбиновой хислоты По 
этому раствор готовят на воде перегиаиной в стекоянием аппарате 
комилексои ПТ добавляют для связывая следов металзов Бахтеря 
альное разложение аскорбинолой кнолоты устраняют чабавлением му 
равьиной киелоты 

Для определення Ре?+ готовят 0] и раствор "скорбгловой кие то 
ты растворением 885 г препарата в О] и раствор НС добавляют 
100 г роданида аммония МН.5С\ и довочят раст? ф 01 и раствором 
НСТ до [я ‘Такой раствор довольно зотойчив им ме жио титровать Ес? = 
без добавок ниднкатора, так как розанзда ам\: пя вло‘июе достаточно 
в растворе 

001 п растворы тотовят так же пух Га но при этом берут 
соответственно мены ю навеску аскорбиновой кистоты 


Стандартизация растворов 


Стандартизация по соли Мора 


Растворяют —| г (09804 г) соли Мора в 10 мт разбавленной Н›$О, 
(11), нагревают раствор и окисляют Ее?“ добавлением по кайнм 
3% ного пероксида водорода Н2Оз, кинятят для хтазления набытка #150), 
н после охлаждения разбавляют водой до 100 мт Нейтратизуют раст 
вор разбавленным аммиаком МНЮОН {11) по каплям до появления 
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мути Ее(ОН)»з, которую растворяют добавлением по каплям разбавлеп 
ной ИС! (11) Раствор нагревают до 40—50°С и титруют раствором 
аскорбиновой кислоты до нсчезновения красного окрашивання Есв 
раствор аскорбиновой кислоты ириготовлен без добавления роданила 
аммония, то к титруемому раствору необхолнмо добавить перед титро 
Ваннем 10 мл 19 % ного раствора роданила аммония 

Титр раствора аскорбиновой кислоты можно устапавливать по 6,1 и 
раствору железозммонийных кваснов Для этого отбирают в колбу 
250 мл титроваиного раствора железоаммонийных квасцов, разбавля 
ю: водой влвое, нейтрализуют аммнаком (1 1} но каплям до появления 
мути, которую растворяют добавлением по каплям НС! {1 1) добавляя 
юг индикатор, если требуется, иагревают и титруют, как павеску солн 
Мора 


Кнелотность твтруемого раствора должна быть в пределах 9 015— 
0030 н 


Стандертизация по ОР н раствору иода 


В колбу для титрования отбирают 250 мт стапдартного 0,1 н раствора 
иода Медленно титруют иол раствором аскорбиновой кислоты до пере 
хода бурой окраски в желтую Добавляют 2 мт 1 % ного раствора крах 
мала и дотитровывают синий раствор до обсснвечивания 

По раствору нода стандартизуют раствор аскорбниовой кислоты, 
приготовленный без добавления роданида аммония 


Стандартизация но О Ён раствору нодата калия КО; 


Отбирают в колбу для титрования 20,0 мл 91 н раствора К!О., при 
бавляют | г с\хого ноднда калия КГи 5 мт н раствора ПС] Титруют 
выделиешийся нод раствором аскорбиповой кислоты до исчезновения 
окраски Крахмал в данном случае пеприменим, так как он у меньшаст 
скорость резкиин 

Индикатор вариаминблях Поронюк сине зеленого или 
фи олетового цвета, растворим в воде Для приготовления 1 % ного раст 
вора растирают в фарфоровой ступке | г тигликатора с небольшим ко 
личестром воды, затем разбавляют водой или 0,1 н раствором НС до 
100 мт и раствор фильтруют через складчатый фильтр На каждые 
100 мл титруемого раствора ирибавляют 9,1-0,2 мл 1% ного раство 
ра варнамнибляу 

Варнамиибдяу является редокс нидикатором в кислой среде Окис 
леьная форма имест синюю илн красную окраску, восстановленная фор 
ма бесиветна Переход окраски обратим Сизьные окислители постенен 
но разрушают индикатор 

При определении Ре?* титрованием аскорбниовой кислотой инди 
катор добавляют незадолго до паступления точки эквнвалентности так 
как снльно окнсляющий раствор частично разрушает индикатор Даля 
ускорения реакции титруемый раствор нагревают до 40- -50°С Титрова 


нис с вариамьибляу дает более точные результаты, чем с роданидом 
аммония 


ДИХРОМАТОМЕТРИЯ 


3 дихроматометрни рабочим раствором является титрованпый раствор 
дихромата калия К›СгёО» Применяют для титроваиня Ее?= 

Дихромат калия КСг›О; 

Оравжево красные кристаллы, М=294,19 р--2,69, -=398°С Начни 
Нает разлагаться при нагревании выше 700°С Кристаллизустся без воды 
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Весьма устойчив в сухом виле и в растворенном состоянии Раствори 
мость в 100 мл воды при 20°С 124 г, при 100°С 94,1 к, в этаноле не 
растворим Иренарат дихромата любой квалификации содержит ие менее 
998% К.Сг); Титрованные растворы дихромата можно готовить по 
тозшой навсске перекриста ллизованного рсактнива 

Дихромат калия не разлагается пра кипячении в кислых растворах 
В растворе ие действует на резину Следует остерегаться вдыхания его 
пылн Работать с ним следует в резиновых перчатках под тягой 

Для перекристалтлизаини растворяют 100 г дихромата калия в 
150 мт воды прн нагревании до книения Энергично размешивая, ра 
створ выливают в фарфоровую чашку ‘онкой струйкой для получения 
мелких кристаттов Охзаждают раствор ледяной водой и выпавшие 
кристаллы отфильтровывают с отсасываиием па воронке Бюнхера Кри 
сталлы сушат 2—3 ч при 00—105°С, растирают в порошок и окоича 
тельно высушивают при 200°С в течение 10—12 ч Чистота 99,97— 
10000 6, К.Сг.О: 

Для получения дихромата калия 300 г хромата калия К›СгО, раст 
воряют з 500 мл воды, раствор фильтруют, прибавляют смесь 117 мл 
копцентрироваяной НМО; с 250 мл воды и перемешивают Раствор вы 
паривают па водяной бане до появлення кристаллической пленки, ох 
лЛажлают, отфильтровывают выпавшие кристаллы с отсасыванием и от 
жимают между листами фильтровальной бумаги Препарат сушат 3 ч 
при 100—105 °С, затем 19—12 ч ари 200 °С 

Эквивалезт дихромата калия Э-—АЁ 6-=49,032 Окиелительный по 
тенциалт дихромата Е = +136 В 


Приготовление раствора 


Для приготовления 0.1 н раствора требуется 4,9032 г перскристалли 
ЗоБанного дихромата калия растворить в мерной колбе вместимостью 
р лв воде и водой разбавить до метки 

Растворы дихромата часто готовят с заданным титром для опреде 
ления Ре, ГеО или Ре»Оз Если например, растворить 2,1960 г дихрома 
Та в [Г л воды то такой раствор будет иметь титр по железу Г= 
=0,9025 г/мл Нормальность его №-=0,04476 


Стандартизация раствора 


Большие количества раствора дихромата готовят приблизительной нор 
матьнюстн, а затем устапавтавают них пормальность 

Титр раствора дихромата устанавливают илн проверяют по оксиду 
железа, стандартному образцу железной руды или по чистому железу 
(фортепианной проволоке) 

Для устаповки титра оксид железа предварительно высушивают 
прн 100-—105°С до постояпиой массы Около 0,2 г оксида железа или 
стаидартного образна железной руды (например, № 1 а) растворяют 
в 20—25 мл концеитрироваиной ИС! с добавлением 10-20 капель 10 % 
ного раствора хлорида олова $1С] 2Н2О гри нагревании на песчаной 
бане до полпого растворения закрыв котбу часовым стеклом В прис\ут 
ствии ПС: 2Н2О растворение пройсходит быстрее Навеску можно раст 
ворить также в концентрироваиной НС] без добавления раствора хло 
рнда олова 

После полного растворения навески (отсутствие темпых частичек 
на дне колбы) раствор разбавляют до объема 30—40 мл водой, нагре 
Беют почтн до кинения н по каплям при непрерывном размешивании, 
добавляют 10% ный раствор 5пСЫ 2Н2О до полного обесцвенивания 
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При этом Рез+ восстанавливается до Ге?+ Избыток Зи СЪ 2Н5О допуска 
ется не более 1—2 капель Раствор охлаждают в проточпой воде до 
комнатной температуры и добавляют к нему 10 мл насьищенного раст 
вора хлорида ртути НЕС Через 10 мин к нему добавляют воду до 
200 мл, 25 мл смеси Кнопа (150 мл концентрированной Н:$0. вливают 
в 500 мл воды, после охлаждения добавляют 150 мл концеитрированной 
Н.РО. и доволят объем водой до 1 л}, добавляют 3—5 канель | % ного 
раствора дифениламиносульфоната натрия и титруют раствором дихро 
мата до перехода окраски раствора из чисто зеленой в серо зеленую, 
после чего титруют по одной капле до появления устойчивого фиолето 
вого окрашивания Тлтровать можно в присутствии 5 капель | % ного 
раствора дифениламина в концентрированной НзЗО‹ При этом наблюла 
ется переход светло зеленой окраски в сине фиолетовую Зеленая окрас 
ка вблизи конечной точки титрования усиливается (пвет иона СиЗт) 

В присутствии фенилантраниловой кислоты в качестве индикатора 
титруют до перехода светло зеленого окрацивания в красно фиолсто 
вое (вишнево красиое), применяют 3—5 канель 0,2% ного раствора 
ивдикатора 

По расходу днихромата вычисляют сго титр по железу 

Для установки титра по чистому железу (фортепиакнон прово токе) 
3—4 навески сс по 0 15—0,20 г растворяют прн нагревании в 40—50 мт 
разбавленной Н250О. (79) в колбе с клапаном Буплена предварительно 
добавив п колбу 03-05 г бикарболата натрия \аНСО, После полного 
растворения железа содержимае колбы сокгка кипятят л затем охзаж 
датот, ис открывая пробки Раствор разбавляют водой до 200 мя до 
бавляют 25 мт смеси Кнопа, две капли 1 % ного раствора лифенилачина 
в коицентрированной Н2$0. и титруют раствором дихромата до появ 
ления устойчивого сине фиолстового окрашивапия 

Смесь Кнопа добавляют к титрусмому раствору дия поващеция кис 
лотности н связывания ионов Ге”, образующихся при титрозании, в 
бесцаетный комплекс [Ре(РОз):|?- Разбавление титруемого раствора 
способствует уменьшению нятенсивпости зеленой окраски от образую 
щихся ионов Сг- 


БРОМАТОМЕТРИЯ 


В броматометрии в качестве рабочего стапдартного раствора применя 
ю! раствор бромата калия (бромповатокислого калия) 


Бромат калия КВгГО; 


Белое кристаллическое вещество, М=167,008, р=3 24 При 434°С пла 
вится и разлагается па КВг и О? Бромат калия может вызывать вос 
пламснепие этапола и глипсрила Растворимость бромата калия в 100 мл 
воды 695 г при 20°С, 498 г при 100°С Хранят в банках из оранжево 
го стекла с притертой пробкой Может служить исходным веществом 
для установки титра раствора тиосульфата патрия 

Бромат калия перекристаллизовывают из водного раствора и затем 
высушивают в сушильном шкафу при 150--180°С Из препарата х ч 
межно готовять титрованные растворы без очистки Прекараты хоч и 
ч да содержат не менее 99,8 4% КВГОз, чистые — не менее 995 % 

Положительно пятивалентный бром в бромате калия в реакции оки 
сления восстановления превращается п одновалентный ион бромнда 


ВгОз" -- ве + 6НТ = Вг` + ЗН.О 
10* 147 


Окислительна восстаповительный потепциал Ё.=142 В Эквивалент 
бромата калия 8==М 6-27 835 г 


Приготовление 0,1 н раствора бромата калия 


Для приготовления 0,} н раствора 21835 г бромата калия х ч или пе 
рекриста 1тизованного я высхшенного 1—2 ч при 180°С растворяют в 
воде в мерной колбе вместимостью [ л и разбавляют водой до меткн 

Для определения $5 (ИР) и А$ (1) готовят растворы бромата ка 
тия с заранее задавным титром Для онрелеления $5 (ПП) растворяют 
в воде 13708 г бромата калия и в мерой колбе разбавляют раствор до 
] в {мал такого раствора соответствует 3 мг $6 (ИТ) Тзь=0,008000 г/мл 
Для определения Аз (ПИ) 1,4840 г бромата калия растворяют в воде и 
доводят обьем в мервой колбе до [н 1 мл такого раствора соответст 
мег 2 мг 45 (ИП) ТУТ, —0.002000 гал 

аствер бромата калня устойчив неограннченио долгое время 


Стандартизация растворов бромата 


В слупае исобходимости титр раствора бромата калия пролеряют по 
раствор» тносульфата натрия, мышьяковистому апгидриду или металли 
ческой сурьме 


Стандартизация по раствору тиосульфата натрия 


Озбирают пипеткой 250 мл приготовленного ОТ н раствора бромата 
калия в козбу для титрования Прибавляют 5 мл 4 н раствора НС 
нли 5 мл разбавленной Н25О4 (15) и 19 мл 20% ного раствора иодида 
халия КГ Смесь переменивают, дают постоять 10 мин и разбавляют 
волой до 150--200 мт Выделившийся нод тнтруют 0901 н раствором 
тиосульфата патрия прибавляя вблизи копечиой точки титрования 2— 
3 мт05 % ного раствора крахмала 


Стандартизация по мышояковистоиу анендриду 


Готовят 250 мл ОТ н раствора арсепита натрия Для этого 1,2365 г 
мытьяковистого аигидрида АззО; (9=4946) растворяют в 19—15 мл 
1 н раствора УаОН Прибавляют к раствору 1 и раствор Н25О4 или 
ПС] до нейтральной пли слабошелочиой реакции ло лакмусу Раствор 
переводят в мериую колбу вместимостью 250 мл тщательно промыва 
ют стакан в котором проводилось растворение, и воронку водой после 
чего доводят раствор в колбе водой до метки и хоропю перемешивают 

Для титрования отбирают пипетой 25 0 мл приготовленного раствора 
арсенита в Колбу для титровання, добавляют 20 мл 24 % пой соляной 
кислоты {0=1 12), прибавляют 5—6 капсль 0,1 % пого раствора мести 
лового оранжевого, слегка подогревают и титруют 01 н раствором 
бромата, хорошо перемешивая раствор 

Бромповатая кислота окисляет арсснит 


2НВтО:з -+ ЗАз>О3 == 2НВг -+ ЗА5205 


После оковчапия окисления арсепита небольшой избыток бромата 
окисляет накопивтийся в растворе бромистый водород, 

НВгОз + 5ИВг = ЗВго -- ЗНгО ‚ 
а выдотивиийся в результате реакции бром разрушает нидикатор— 


азокраситель н раствор изменяет бледно розовую окраску на бледно 
жетию 
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Инадвкатор разрушается пблизи конечной точки титрования вслед 
ствие того что в месте падения каити бромата создается временный из 
быток нонов бромата ВгОз ‚что и сопровождается выделением свобод 
ного брома Поэтому вблизи конечной точки добавляют еще 2—3 кан 
чи растрора ивдокатора и титруют далее медленио хорошо перемеши 
вая роствор после добавления каждой кабан раствора бромата 

В качестве пидикатора вместо мститового оранжевого можно при 
менять метиловый красвый а также 0,1—02% иые вотные растворы 
красителей бордо фуксина нафтолового сние черного или брилтиант 
гонсо 5 


Стандартизация по сурь че 


Растворяют 0.13—0 15 г растертой в порошюк сурьмы в 15 мл гонпент 
рированиой Н250. при нагревапин Раствор по охтаждении разбавляют 
водой до 100 мя зобаваяют 3—5 капель 0,2 % пого раствора метило 
вого опапжевого или метилового красного и тнтруют раствором брома 
та калия ло обесивечивания Титр раствора по сурьме получают путем 
деления павсска сурьмы на объем расхода бромата 


БРОМОМЕТРИЯ (БРОМИД БРОМАТНЫЙ МЕТОД) 


Дия определения многих органических соединений (фенола, анилина, 
оксн и аминопроизводных бензола) пользуются смесью бромата с бро 
мндом (КВгО; и КВг), которые в кислой среде выделяют свободный 
бром 


КВгОз -|- 5КВг +- 6НС! = 6КС! +- ЗВга -- ЗНФО, 


бром в момент выделения бромируст органическое соелинение Избыток 
брома заменяют иодом прибавляя в кислый раствор нодид калия 


КТ -- НС! = КС НЫ, 
Вго -- ЭН! = 2НВг + [2 


Иод выделившнйся в количестве экливалентном избыточному бро 
му, титруют раствором тиосульфата натрия, добавляя вблизн конечной 
точки 2—3 мл 05% ного раствора крахмала 


Приготовление 0,[ н раствора бромид-бромата 
и его стандартизация 


Растворяют в воле 27835 г бромата калия КВГОз и добавляют 10 г 
бромида калия КВг После растворения солей раствор переводят в мер 
ную колбу вместимостью [ л и доводят водой до метки 

Титр раствора устанавливают иодометрически Отбирают 250 мл 
раствора бромид бромата в колбу для титрования и прибавляют 25 мл 
кснцентрироваивой НС] Прибавляют 10 мл 10 % ного раствора иодида 
калия К] и через 3 мин оттнтровывают выделившийся иод 0, и раст 
вором тиосульфата натрия, добавляя в конце титрования 2—3 мл 
054 пого раствора крахмала 

ля определения А] в магииевых сплавах с применснием 8 оксихи 

нолина применяют 05 и раствор бромид бромата Для приготовления 
такого раствора --14 г КВГО; и 50 г КВг растворяют в воде, раствор 
фильтруют н разбавляют водой до | л 

Для стандартизации раствора отбирают калиброваиной пипеткой 
5.00 мл раствора бромид бромата в колбу для титрования, добавляют 
40 мл воды, 10 мл 10% ного раствора КГи 20 мл разбавлениюй НС] 
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(ГП) Закрыв колбу резиновой оробкой хорошо перемешивают, дают 
постоять 8 мин разбавляют водой до — 150 мт и титруют ВТ н раство 
ром тиосульфата натрия до тех пор пока бурая окраска иола не станет 
светло желтой Затем добавляют 2—3 мл 0,5 % ного растнора крахмала 
и дотитровывают синий раствор до обесивечиваияя 


ВАНАДАТОМЕТРИЯ 


В вападатометрии титроваиным рабочим раствором являстся раствор 
ванадата аммония (ванадисвокислого аммония) МНз\УОз 


Ванадат аммония МН.УО. 


Белыс илн светло желтые кристаллы; мало растворим в воде, этаполе, 
апетоле я эфире 41-116 98 Растворимость вападата аммония в во 
0.65 г при 18°С, 6,7 г при 70°С в 100 мл (наибольшая растворимость} 
Аммнак повышает растворимость вападата, соли аммония понижают сс, 
в насыщенном растворе хлорида аммония ваиадат не растворяется 
Водные растворы ваначата разлагаются вслелствие гидролиза и жел 
теют При темиературе выше 135°С в вакууме ванадат начинает те 
рять МНз При прокаливании на воздухе разлагается ва ХН‚ Н.О 
и \205 

Технический препарат ванадата аммония содержит К’ Ма! А+, 
Сгз+, Ре Си?" и катионы других металлов, от которых он очищастся 
порекристаланлацией Для этого растворяют 100 г ваичдата в смеси 
1500 мт воды и 60 мл концентрироваиного аммнака при нагревании 
до :0°С (пе выше} дают раствору постоять 40 мин и фильтруют через 
складчатый фильтр предварительно добавив к смен 2 г активирован 
лото угля 

К фильтрату добавляют 20 г сухого хлорида аммоння УНзС (ити 
150 г ХН.ХО», охтаж лают до 0°С. выпавший осадок отфильтровывают, 
промывают 24$ пым раствором МН;С] (али листидлированией водой), 
а затем этанодом п сушат при 20—25°С (пе выше), выход — 170 г пре 
наратач да 

В продажных реактивах марки ч д а содержится ие менее 99 4%, 
а в чистых —- не менее 98 % \УП.УО; Грамм эввивалент ваналата ам 
мония равен сго молекулярной массе, так кок ной УОз” при окислении 


пгицимает | электрои и пятивалеитный ванадий орн этом восстапав 
львастся до чстырехва ентого 


Приготовление растворов ванадата аммония 


Чаше всего в аналнтической практике применяют 01 005 0,0 и 
0001] п растворы вавадата аммоння Для приготовления 01 н раство 
ра — П.Т г вапалата аммония помещают в анетын литротрый стакан н 
прнтивают 150—200 мл волы Затем добавляют небольтиими порциями 
150 мт ковикнтрированиой Н250. при пепрерывном эпертичиом поме 
шиванни, при этом впазале выпадает пятнокент вападия -- бурый оса 
док который в дальнейшем растворяется в 115504 при перемешивании 
После охлаждения раствор переволят в мериую колбу вместимостью 
1 ли тщательно обмыв стенки стакана, в котором произволилоесь раст 
ворение, довотят объем волой до метки и перемешивают Книечотность 
полу чениого раствора составляет —би 

Растворы ванадата меньшей конислтрапии готовят растворением 
меньшей навсски вби Н,50. Растворы ванадата хранят на рассеян 
но» свету в скаянке се хорошо закрытой пробкой Титр ванадата устой 
чив в течение нескольких лет 
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Стандартизация растворов ванадата аммония 


Растворы вападата аммопня стаплартизуют но соли Мора фортепнан 
ной проволоке сернокиелому гндразнну, а также по окенду железа или 
с1.гдартному образцу железной руды, стандартизуют и по оксалату 
натрия 


Стандартизация по соли Мора 


Для стандартизации 091 и раствора вападата аммония берут несколь 
ко навесок соли Мора но | г, предварительно растертых в ступке, н 
растворяют каждую из иих в 25—30 мл воды, к которой добавлено 
5 мл коницентрированвой Н›5О, Прибавляют 3—5 капель 01% вого 
р-створа фенилантравиловой кислоты и титруют Ее?*+ раствором пана 
лата до измепения цвета раствора от бледно голубого к вишнево крас 
ВО 

В качестве инликатора применяют также дифенитамин или дифе 
ии заминосу льфонат натрия К титрусмому раствору добавляют 5 ка 
исль 1% вого раствора днфеииламина в коицентрированиой П2$О; и 
титруют до перехода бесцветной окраскя в сине фиолетовую После до 
бавления 3--5 капеть | % вого водного раствора дифени таминосульфо 
нага натрия Титруют до появчення красно фнолетового окрацтивания 
Такие же павески соли \Мора оттитровывают раствором дихромата из 
всствой пормальшости, применяя тот жс индикатор, с которым титро 
вали раствором ваналата 

Пормальность раствора ванадата вычисляют по формуле 


М — Мк сг,о, Ч, (а), 


где № — нормальность раствора вападата, Му сг о, — пормальность 


раствора дихромата, и — нзрасходованный объем раствора дихромата, 
а, - назеска соли Мора, взятая для титрования раствором ванадата, 
и, — нзрасходованный объем раствора вацадата а — навеска соли Мо 
ра взятая дяя титрования раствором дихромата 

Если навески соли Мора быти взяты одинаковыми, то множители 
а на сокращаются и форму ла привимает вяд 


М = ЭМ к.сгО./ М 


Улобно устанавливать нормальность раствора ванадата по 90| и 
рествору соли Мора Для этого олтитровывают растворами ванадата 
н дихромата одинаковые объемы (250 мл) раствора солн Мора с од 
ннм и тем же индикатором и вычисляют пормальность по выше ука 
зенной формуле 


тандартизация по раствору дихромата калия через соль Мора 


Отбирают 25,0 мл титроваиного раствора (0,1 п) К›Сг.О», добавляют 
23 мл смеси Кнопа, воду до —150 мл, 5 капель 02% ного раствора 
фепвилантрапиловой кислоты и титруют 0,1 н раствором соли Мора до 
перехода фиолетовой окраски в зеленую 

Обирают 25,0 мл стандартизируемого раствора ванадата, добавляя 
ют 25 мл смеси Кнопа, 40 мл разбавленной Н,.5О. (13), воду до 
-150 мл, 5 капель 0,2 % ного раствора фенилантраянловой кислоты и 
литруют 0,1 н раствором соли Мора до перехода оьраски из фнолето 
вой В зеленую 

Если объемы растворов К.Сг»О; и МН4УО. отбирают одной и той 
же пипеткой, то нормальность вычисляют по формуле 


№ хило, = Мк,скьо 5/9, 
15! 


ги 55 — объем соли Мора, пошеднюй на титрованне раствора ванада 
та м1 \- обтюм соли Мора, пошедшей на тнтрованне раствора ди 
хромата, мт 


Стандартизация по фортепианной проволоке 


Помещают в колб\ 0,15 г обрезков фортеплапиой проволоки добавля 
юг 05—!0г бикарбопата натрия МаНСО; 100 мл разбавтениой Н›50+ 
{15} и сразу же закрывают колбу пробкой с клапаном Буизена илн с 
трубкой, дважды согнутой нод прямым углом Впутри колбы эта тр\ бка 
оклнцивается непосредственно под пробкой а наружный даниный копек 
ес погружают в стакан или колбу с насыщенным раствором бикарбо 
ната натрия 

Колбу с навеской нагревают на песчапой бате до полвого растворе 
иня дслеза (провозоки), затем охлаждают Конец трубки лолжен все 
время находиться в растворе бнкарбоната При охлаждении происходит 
нернодическое засасыванне раствора бикарбопата в колб\ и в резуль 
тачс взаимодействия его с кислотой выдечястся СО», который вытесия 
ст воздух из колбы чем предохраняет лвухвалентное железо от окис 
ления К остывшему раствору добавляют 3 капли 02% пого раствора 
фени лантраниловой кислоты и тнтруют раствором вапалэла аммония 
до появления вншисво красного окрашивания Можно титровать также 
с дифениламииом нан дифепиламиносульфонатом натрия 

Ритр ВРаствора ваналата аммония по жслезу вычисляют ло форму 76 


Тес -= па/{100 ‹), 


где н — навсска фортспианиой проволоки, г а — содержание железа 
в фортепианной проволоке, $, и — облем раствора ванадата аммония, 
ИЗ/есходоваиный прн титроваини, мл 


Стандартизация по сернокислому гидразину 


Тотиую навсску дважды перекристазлизоваиното и выс\у шевиого над 
Н|.5О. ссрнокислого гидразипа МН, МИ 11.50. (М 13012} растворя 
ют в избытке 01 н раствора ванадата аммония и избыток его оттитро 
вывают О Ён раствором соти Мора 


В кислой среде вапазаг аммония окисляет гидразин по хравнению 
заме & — 9. ‚ 
40 у й + 12нН 2 = 4\О7 +. М, -- &н.о 


Па 1 моль гидразина затрачивается 4 экв вападата 

Помещают 4 15-030 г сернокиелого гидразина в колб» для титро 
вания и прибавляют соответственно 250 пли 506 мл ОР и раствора 
вападата аммония  отмеренные бюреткой или пипеткой Нагревают 
р.створ до 60--80°С, хорошо перемешивая до прекращения выделения 
пузырьков азота Раствор охлаждают и добавив к нем 3—5 капель 
92% ного раствора феннлантранитовой кислоты тнтруют избыток ва 
падата аммония 91 н раствором соли Мора 40 исчезновения вишнево 
красного окрашивання Затем устанавливают соотноепие пормалью 
стей растворов вапалата аммония н сош Мора {К} путем титрования 
такого же объема раствора ванадата аммоння раствором соли Мора в 
присутствии 3 капеть 02% ного раствора фенилантраниловой кислоты 

Норма льиость раствора ванадата вычисляют по форму ле 


№ =а 1009432 ,53 {и; — и} К], 
где М — пормальность раствора ванадата аммония а -— навеска гидра 


зина г 3253 — экв гидразнна, и; — обьем раствора вавадата, добав 
лениый к Гидразииу, мл 2 —- объем раствора соти Мора израсходо 
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в. ный на титрование избытка ванадата аммоння мл, А — коэффи 
инент пересчета соли Мора па вападат ам иония 


ИОДАТОМЕТРИЯ 


В тодатометрии рабочим титровапным раствором служит раствор иода 
та калия К!О, или раствор смеси подата калия КЮз © полидом калия 
КГ Окисление нодатом в зависимости от условий протекает различно 
Сервистая кислота (при определении серы в зугунах и сталях) в кис 
лой среде окисляется сначала с восстановлением нодата до свободного 
пода 


2105 -- 550. + 2Н* = 550, НО 


Вылеливитийся иод восстанавливается далее до иодида ([-) нахо 
дящичся в избытке сульфитом 


$0; -- 1, +Н‚О =807 `-2Г` 2" 


После того как ионы сульфита будут полностью окнелены, избыточ 
ная к.пля раствора КЮ; вызовет выделение свободного нода 


юз -- 5-Е 6н* = 31, + ЗН,О, 


вс зедетлие чего появляется сниее окрашивание раствора содержащего 
крахмал В этой реакции эквивалент КЮ, Э=:41 6=35,667 

При тнтрованин в сильнокиелой среде (35—40 н НО) иодид вос 
ст"цавлевается до одлохлорнстого нода 


109 + 2505 +-2Н* -- СГ” = ©! +280 + Н,О 


Ипдикатором в этом стучае служит хлороформ или четыреххлори 
стый хглерод Окисление протекает в две стадии сначача выделяется 
свободный нод 


41057 + 1080; --4Н” = 198054 21, --2Н,.О, 
а затем иод вступает в реакцию с ИОДдПДОМ 
21, + Ю; ^-- 5СГ` —- ВИ! = 51С1 + ЗИ, 0 


Такнм образом, элементарный инол, выдетлившиися вначале, затем 
переходит в однохлористыи нод 10|! Поэтому окраска хлороформа или 
четыреххлориетого углерода во время титрования (при сильном взбал 
тывании) постененино становится интенсивной, а затсм начинает слабеть 
и совсем исчезает Эквивалент КТО; в этом случае Э=М 4=53,50 


Иодат калия КО: 


Белое кристалтическое вещество, А1=214,00, р=3 89 При 560 °С ила 
витея при дальнейшем нагревании разлагастся Растворимость в 100 мл 
волы 47 гпрн 0°С, 8,13 г при 20°С, 323 г при 100°С Нерастворим в 
этаноле При хранеиии па воздухе плагу не поглощает \ранят в бан 
ках оранжевого стекла Реактивы х Ч или ч д а солержат ие менее 
998% К1О:, марки ч — ие мепее 995 % 

Для иерскристаллизации растворяют 150 г сози в | 1 нагретой до 
70 80°С волы, фильтруют и охлажчают  Вынавитие кристатчы от 
фильтровывают с отсасываннем и промывают на зоронке 50 мл воды, 
сушам на возлухе при 30—40°С и хравят в хорошо закрытой склянке 
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оранжевого стекл? Перед взятием назсски препарат высушивают в су 
инльном н кафу при 150—180°С 


Ирисотов ииие растворов и их стандартизацая 


Из но ати казия х ч ити перскристаллизованиого н высушенного при 
180 С можно готовить растворы по точной павсске Для приготовления 
9. и раствора 35667 г КО, для титровапия в кислой среде вши 
53510 г дая титровання в сильносолянокиелой среде растворяют в воде 
и разбавляют в мерной котбе вместимостью 1 1 до метки 

Для определения серы в ч\гунах и сталух при сжигаини навески в 
токе кеезопода применяют 80025 н раствора иодид нодатной смеси 
Растворяют 00898 г КЮ; 17г Кн 0,4 г КОН в воде и разбавяяют 
рёствор до | 1 в мерной колбе Титр раствора устанавливают по став 
дартиому образцух чугуна или стали в условиях ведення анализа 

Растворы подата (а также иодид нодата) очень устойчивы 


Стандартизация 9, н раствора по олову 


Титрованне проводят в сильносолянокислой среде в присутствии орга 
нического растворителя Растворяют 6,15 г чистого металлического 919 
ва в 20 мл концентрированной НС! в колбе для титрования с притертой 
пробкой Раствор разбавляют водой до 50 мл добавляют 50 мл кои 
центрироваиной НО, 5 мл хлороформа или четыреххлористого углеро 
да и титруют 0,} н раствором К1Юз прибавляя его небольшими порция 
ми После прабавления каждой порции раствора КЮ. колбу закрывают 
притертой пробкой ин сильпо взбалтывают Окраска хлороформа сначала 
слзиовится фиолетовой, затем темиеет, после чего начинает светлеть и 
в точке эквнва тентности нолвостью исчезает 

Тнтр раствора по олову находяг деленнем массы навески олова па 
ч1!с 0 миллитльтров раствора КТО», затраченное на се титрованне 


Стандартизация раствора по сульфату гидразина 


Берут 3—4 павески высушенного при 120°С сульфата гидразниа Н.\— 
—МН; Н:50. ({А1-=130,12} в колбы для `нгрования с притертымя проб 
кеми Прибавляют к навсскам по 50 мл воды и растворяют их Добав 
луют в одну из них 45 мл кооцептрированной НС, закрывают колбу 
пробког ин оставляют на 10 мип в темноте Затем добавляют 5—6 мт 
хлороформа нли чегыреххлористого углерода и быстро титруют 0,1 н 
реслвором К!Юз, энергично встряхивая содержимое колбы Органнче 
ский растворилель, окрашенпый в фиолетовый ивет, постененио обеецве 
чнезется В коние титрование замедляют и тщательно наблюдают ок 
реску оргаинеского растворителя Переход окраски через темно крас 
ную в желтую 

Нормальшюсть вычисляют по формуле 

№ =а 1000(136,13 и), 


где а — навеска сульфата гидразина, г, 130,13 — эквивалент сульфата 
гидразина, х — объем раствора КИО, израсхолованный ина титрова 
ние мя 


ИОДОМЕТРИЯ 


В нодометрии используется превращение элементарного иода в ионы 
1-, ван изоборот Рабочими титрованными растворами с1\ жат раствор 
иода и тносульфата натрия Мод является слабым окислитетем, он вос 
станав тивается до {- нона 


р -- 2е Узы 21 
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Эта реакция обратима Е. = +053 В 

Иодом окисляются только те вещества когорые имеют меньший 
потенциал Иовы иода сильнымн окислителямн окисляются до свобод 
ного нода При этом каждыи ион или атом нода теряет изн принимает 


один электрон Следовательно эквивалент нода равен его атомной мас 
со Э=А=126 904 


Иод 


Беслящие темно серые кристаллы с металлическим блеском Легко 
сублимьруется Пары нола имеют фиолетовую окраску А{= 126,904 
Растворимость иода в 100 мл воды 0,016 г при 0°С, 9,096 г при 60°С, 
9,33 г нри 90°С Хорошо растворим в растворах КГ и КВг, а также в 
этаноле (26,5 г при 15°С) Растворы нодз в водных растворах КТ и 
КВг, этаноле и эфире бурого цвета, в хпороформе, сероуглероде четы 
реххлорнстом углероде — фиолетовые Иод хранят в банках из темного 
стекла с притертой пробкой Улетучивается при обыкновенной темпера 
туре, пары его ядовиты и действуют на слизистые оболочки по запаху 
напоминает бром 

Препарат ч д а содержит не менсе 99,8 % 15. чистый — не менее 
995% Имеющийся в продаже нод может содержать примеси ЕС, 1Вг, 
1, а также воду Очищают иод от примесей возгонкой (субяимацией) 


Приготовление 0,1 н раствора иода 


Иод растворяют в растворе нодида калия Закрытый бюкс с возогнан 
ным иодом взвешивают на аналитических весах ин затем иод осторож 
но пересынают через воронк; с короткой трубкой в мериую котбу Бюкс 
закрывают крышкой, а воронку быстро смывают приготовленным раство 
ром иодида калия и затем промывают водой пз нромывалки колбу за 
крывают пробкой После этого взвешивают бюкс второй раз, чтобы иай 
ти по разности массу иода 


Иод легко растворястся в растворе нодита казня Иодида калня 
золжно быть в 2—3 раза больше навески иода Если, например навеска 
нода была 127 г то нодивда калия нужно взять —30 г Это количество 
КГ растворяют в 250—300 мл воды Раствор иода не разбавляют волой 
до тех пор пока ие убедятся в том что весь иод растворнлся Так как 
растворы нода интенсввно окразнены в буро красный нвет, то для того 
чтобы установить весь ли под растворился раствор исобхолимю рас 
‹матривать ча свет Нерзстворивнийся нод собирается па дне колбы 
в врде черных частичек иги: нногда образует пленку плавающую на по 
верхности раствора, с характерным метазлическим блеском Если через 
15—20 мин остался еще нерастворенный иод, следует добавить в колбу 
еще -—2 г кристаллического иодида калня Закрыв колбу но не взбалты 
вая содержимое, ес наклопяют так чтобы кристаллы иода и нодида ка 
лчя оказались в одном месте Вокруг кристаялов иода образуется зона 
концентрированного раствора нодида калия, и они быстро растворяются 

После полного растворения иода раствор разбавляют волой до мет 
ки и вычисляют его титр делением навески иода на объем раствора 
Занциценный от действия света и закрытый притертой пробкой раствор 
иода сохраняется длительное время без изменений титра ОЁ н раствор 
иода, содержащий нс менее 4 $ иодида калия, весьма устойчив 

Чаще 1отовят растворы иода приблизительной нормальности, а за 
тем устанавливают нх титр Для приготовления 0,{ н раствора 127 г 
исда растворяют в 300 мт волного раствора 40 г полида калия н раз 
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бавляют раствор волой до 1 л После 2—3 ансй выстанваиня устанав 
лнвают пормальяость раствора Даля приготовления 905 и раствора 
64 г года растворяют в 150 мл водного раствора 20 г иодида калия и 
разбавляют водой до 1 л После выстаивапия в течение 2-- 3 дней хета 
навлавают его пормальносль 

002 и 0,01 н растворы готовят разбавлением 0,] н раствора в 5 
ии; КЮ раз Олбирают илпеткой 106 мт О] н раствора в мерную коту 
вместимостью @5 или | ти разбавляют водой до метки Эти растворы 
нода мало устойчивы их концентрацию контролируют ежедневно 


Стандартизация раствора иода 


Раствор пода станлартизируют по мышьяковистому ангидриду Аз.Оз, 
но раствору тносу льфата патрия нли по подходящем\ серусодержаще 
му стандартном) образцу Нанболес точные результаты получают при 
стаидартизания 09 мышьяковистому анендриду 


{ гандертизания растзора нода по мышьяковистому ангидриду 
Нот взанмодействлет с арсенитом по уравнению 
Ча $0 -. № -1. 2Н5О =- ХаНоА$О. 2 


Арсепит пазрия получают растворением мышьяковистого ангидрида 
в растворе гидроксида иатрия 


А520з .'- 2МаоН == 2\ал$05 -- Н2О 


Для устаиовки тнтра раствора пода готовят титроваивый раствор 
арсенитё патрия Растворяют 1,2365 г №520, в 10—15 мл [| в раствора 
маоН при сзабом нагревании Прибавляют { и раствор ЧС] или 11.50; 
до вейтральной изи стабошелочной резкцин по лакм\е) Добавляют 
№0—150 чт 4 % ного раствора бикарбоната натрия ХаНСО; и довоцит 
объем раствора в мерной колбе до 256 мл Раствор бикарбоната натрия 
гетовят 663 подогревания Оп ие должен окрашивать феполфталеони в 
проливом случае и пему добавляют по каплям кислоту до обесцвечи 
вания 

Отбирают 250 мт раствора иода и тнтруют сего приготовленным 
раствором ареенита патрия Сначала титровапие ведут без пиднкатора 
да тех пор пока цвет раствора пода ие станет светло желтым носле 
чего добавляют 2—3 мл 0,5 % ного раствора крахмала и продотжают 
титровать до но июго обесивечивания 

Можно постулать н наоборот — титровать раствором пода раствор 
арсенитг и’иг отдельные навески арссвита 

Взрешиепот па аналитических весах —0,15 г Аз; растворяют 
нхв Юм: Ти раствора ХаОН я добавляют 15 мл Ён раствора Н.50. 
{(оиз делджиа быть в избытке) Вливают 50 мт воды, содержащей 2 г 
Сикарбоната натрия добавляют раствор крахмала и титр\иот раство 
ро\ пода до поязиения слиего окрашивания 


Станбартизация раствора нода 
по стандартному раствору тносулефата натрия 


Отбирают лилеткой 250 ма раствора иода в колбу для титрования до 
бавляют 20—30 мт воды и титруют 6,1 н раствором тносульфата натрия 
д» желтой окраски Затем добавляют 2—3 мл 05% ного раствора крах 
мала и продолжают титровать синий раствор до полного обеспцвечива 
вия Раствор крах‹ ата добавляют вблизи конечной точки титрования, 
когда иода в рестворе останется очень маю Ксан крахмал прибавить 
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раньше, когда пода в растворе еще много. то образуется соединение 
нода с крахмалом, которое медленно резгирует с тиосульфатом поэто 
му легко перститровать 


Стандартизация раствора иода 
по серусодержещим стандартным образцам 


При определении серы в металлах и сплавах иодометрическим способом 
титр раствора иода устанавливают по стапдартному образи» металла 
или снлава с известным содержанием серы Навеску образца сжигают 
в электрической лечи в токе кислорода (в фарфоровой трубке), при 
чсы сера окисляется до ЗО, Выделяющиеся при сжигапин газы (вместе 
с $0.) пропускают через поглотнтель с водой Образуется сернистая 
кис тота 


$0 +- Н2О = НО; 


Сернистую кнелоту титруют раствором пода в присутствии крах 
мала до слабого посинения {со «свидетелем»} 


Н.$0; + 12 + Н2О = Н,50, +21 


Титр раствора пода (обычно 0,01 или 0005 и} рассчитывают па 
серу Титруют три отдельные навески стапдартиого образца (по 95— 
Ь0 г}, сели результаты близко сходятся берут средпее из них и вычис 
ляют титр раствора по сере 


Тиосульфат натрия Ма.$.О0; 5Н.О 


Бесиветное кристаллическое вещество АЛ! 248,18, о=175 Хорошо 
растворим в воде плохо — в этаноле При 56 °С плавится в своей кри 
сталлизационной воде, при 100°С теряет воду, при прокаливанни рас 
падается на №а25 и Маг5О. Кислотами разлагается с выделением $ и 
$0. Имеющийся в продаже препарат ч д а содержит ис менее 990 % 
№2250; 5Н.О, чистый — не менее 98 4 

Технический тносульфат (гипосульфит}, применяемый в фотографин 
загрязиен примесямн, поэтому его очищают перекристаллизацией Даже 
х ч тиосульфат ие соответствует формуле \а›5.О; 5Н.О поэтому сна 
у. та готовят 0,1] и раствор затем устанавливают его титр 

Для очистки 700 г техинческого тносульфата натрия растворяют в 
306 мл воды при нагреваини Горячий раствор фильтруют и охлаждают 
снегом или льдом до 0°С при непрерывном помешивании При этом зы 
деляются довольно мелкие кристаллы, их отфильтровывают п еще раз 
перекристаллизовывают 

Для потучения препарата, содержащего 99 99 % №520; 5Н.О очи 
ценную перекристаллизацией соль растирают в ступке с этанолом Ио 
ТУ Че! вую жндкую массу сливают в воронку с фильтром дают этано зу 
‹течь, промывают соль абсолютнрованным этанолом и згтем эфиром 
Препарат оставляют па фильтре в воронке па сутки, прикрыв его фитьт 
ровальной бумагой Готовый нрепарат хранят в сухой банке с иритер 
той пробкой 

Тиссульфат натрия можно приготовить из сульфита патрня Рабство 
ряют 100 г Ха.5О; 7Н.О в 200 мл воды, добавляют 14 г тоикостертой 
и смоченной этанолом черенковой серы ити серпого порсника Без сма 
чивания этанолом поронюк серы плавает из поверхности раствора В 
ко1бе с обратным холодильником смесь кипятят до тех пор, пока сера 
не перестанет растворяться Перастворзвшаинея осгатоя сбры отфильт 
ровывают Раствор выпаривают до ноявлення кристаллической пленки 
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и охлаждают Выделивниеся кристаллы М№ 25203 5Н.О отсасывают и 


сушат на возлухс 
Тносульфат взаимодействует с иодом по уравнению 


2Ма›$203 + 12 = 2Ма1 - Ма2$40% 


Эквивалент тиосульфата натрия равен сго молекулярной массе 
Э=245 18 


Приготовление раствора тосульфата натрия 


Для приготовления { л 0,1 и раствора тиосу льфата патрия взвешивают 
— 248 г резктива ина часовом стекле илн в стакане па технохимических 
весах и всыпают в чистую мерную колбу или литровую скланку Разбав 
ляют водой до [л и перемешивают Дистиллнрованвую воду для приго 
товления раствора употребляют свеженерегнаиную {или нредваритель 
но прокипяченвую й охлажденную} Склянка для раствора должна быть 
тшательнс вымыта если она мылась хромовой смесью или какой либо 
кислотой, то ее следуст после этого промыть водой, а затем раствором 
варбоната или бикарбопата патрия для удаления остатков кислоты В 
противном си\чае следы кислоты будут способствовать разложению тио 
сульфатг — образованию мутн 

Нормальность раствора тносульфата патрия в течение первых 19 
дней носле приготовления цесколько увеличивается поскольку тиосуль 
фат реагирует с угольной кяслотой, растворенной в воде, с образова 
ннем бисульфита натрия 


Ма25203 + Н.СОз — МаНСОз - МаН$Оз + $ ; 
который реагнрует с нодом по уравнению 
МаН$Оз -+ 12 + Н5О = НГ Ма! + Н.$0; 


Следовательно из | экв №а›25Юз получается 2 экв МаН$О., так как 
1 экв №аз$.0з равен 1 молю, а 1 экв Ма] $Оз равен № моля Поэтому 
устанавливать титр раствора тносульфата натрия следует не раньшо, 
чсы через 10 сут после сего приготовления Если же раствор приготов 
лен на свсжепрокивяченной дястнялированной воде, то установку тит 
ра можио производить через день после его приготовления 

Для повьинення устойчивостн раствора тиосульфата патрия к нему 
прибавляют 0,1 г карбоната натрня на | л раствора Растворы тносуль 
фата натрия храпят в бутылях, закрытых пробкой с хлоркальцневой 
трубкой нанолнециой натроиной известью илк аскаритом, для заншиты 
от СО. воздуха 

При длигсльном храисини титр раствора тиосульфата натрия мед 
леипо уменьшается вследствие окисления тниосульфата натрия кнелоро 
дом воздуха 

2М№а252О + -- о — 2Ма2504 - 25, 
а также вз за разложения его тнобактериями В качестве антисептика 
на } г раствора добавляют 10 мг нодида ртути НР в, кроме того, за 


шишают от действия света, так как он благоприятствует развитню тно- 
бактерий 


Стандартизация раствора тиосульфата натрия 


Стандартизация раствора тиосульфата натрия по дихромату 


Дихромат в кислой среде выделяет из нодида калия свободный иод в 
эквгвалеятреч козлинсстве Выдетившийся иод титруют раствором тно 
сульфата 
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КоСг2О: -Е 6К1 + 7Н.50, — Сг.($О 33 + 312 - 4К>50. Е 7Н2О 

Эквивалеит дихромата калия Э=М 6=49 032 

Для установления пормальности 0 1 и раствора тиос\ льфата натрия 
в три колбы вместимостью 250 мл берут точные павески лихромата ка 
лия по — 0,125 г В колбы приливают по 18 мл во’ия и после растворе 
ния павески, пепосредстленио перед титрозлинием добавляют иоднд ка 
лия в чстырехьратном количестве по отвошению к павесве днхромата 
{— 0,5 г}. пзвешивая его на технохимических весах Затем добавляют 
15 мл 10% ного раствора Н5$О. (по объему} закрывают колбу часо 
вым стеклом дяя предотвращения улетучизания иода и выдерживают 
Ю мин для того чтобы закончилась реакция между дихроматом и иодн 
дом калия Колбу ставят в темное место чтобы избежать частичного 
окисления иодида калня кислородом возд\ ха 

К раствору с выделившамся иодом зобавзяют 190—150 мт волы и 
титруют раствором тиосульфата Раствор прн этом постеленно свете 
е1. после того, как он станет светло желтым, добавляют 3 мл 0,5 % 
ного раствора крахмала и дальше продолжают титровать по каплям, 
перемешивая иосле добавления каждой капзи Титруют до нечезновения 
синей окраски раствора Так как образустся ион СгЗт, то раствор при 
обретает зеленоватую окраску, которая затрудняет наблюление за ис 
чезновением сиисго окрашивания Если зеленая окраска очень йнтеи 
сивна, раствор разбавтяют водой 

Нормальность раствора тносульфата можно установить также по 
0,1 и раствору дихромата Для этого отбирают пипеткой или бюреткой 
3—4 норции по 25,0 мл 0,1 и раствора дихромата в колбы для титро 
вания, в которых находится ло 19—12 мл 19 % ного (по объему) раст 
вора Н›ЗО, и по 5—7 мл 20% вого свежеприготовленного раствора 
нодидг калия КР Дихромат вводят сначала в одну колбу, выдержива 
ют сс 5— мин в темпом месте для завершепия рсакцин, затем разбав 
ляют волой до —200 мл и титруют раствором тиосульфата По дости 
женни светло желтого окранивания добавляют 3 мл 0,5 % ного раство 
рэ крахмала и продолжают титрованне тиос\ льфатом, добавляя его по 
каплям каждый раз хорошо перемешивая раствор до перехола синей 
окраски в светло зеленую Чтобы проверить, не перетитрован ли раствор, 
к нему добавляют одну каилю (не больше!) 9,1 и раствора дихромата, 
при этом должна вновь появнться синяя окраска 


Стандартизация раствора тиосульфата натрия 
по растесру перманганата калия 


Метод оспован на реакини 

2Кмно, -- 10КГ- 16 НС] = 12КС- 2МиСЬ - 5 - 8Н.О 

Тиосульфатом оттитровывают иод, выдетивнийся в эквивалентном 
количестве при окислении иодила калия перманганатом 

В стакан всыпают 2—3 г иодида калия КГ, растворяют в пеболь 
ном количестве воды и прибавляют 5 мл разбавленной НС! {1 5) При 
ливают {точию!) 20,0 или 25,0 мл 0,11 раствора пермангалата и пере 
мешивают При этом раствор приобрстает коричневую окраску от вы 
делившегося пода Прибавляют воду до —100 мз и титруют раствором 
тносульфата до слабо желтого окраншваиия, затем добавляют 3 мл 


0,5 % ного раствора крахмала и дотитровывают сипий раствор до иол 
ного обесцвечивания 


Стандартизация по оксиду меди СиО 


Для получения оксида меди СиО прокаливают нитрат меди Си(М№з)2 
ЗН.О при 300—400 °С до постоянной массы 
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Растворяют прн нагревании на водяной бане 7,954 г приготовлен 
ной СиО в 100 мл разбавленной Н›5О« {1 4) и разбавляют после ох 
лаждения в мерной колбе волой до { 1, нолузают 0,1 н раствор медн 
Отбирают пиясткой 250 мт раствора в колбу для титровапия, разбав 
ляют до —100 мл водой, добавляют 10 мл 20% ного раствора ноди 
да катия и титруют выделившийся нод раствором тиосульфата, до 
бавтяя в коние титрования 3 мл 05 % пого раствора крахмала 

Ирименять для этой цели сульфат меди не слелует из за неста 


бильностн содержания кристатлизациолной воды в составе Си$О., 
5Н5О 


Индикаторы 


Крахмат растворнмый {С,НоО5}; Белый илн желтоватый 
порошок без вкуса и запаха, М = {162}, Нерастворим в холодной воде, 
в этаноле и в эфире, растворим в киляшей воле Растворимый крахмал 
представляет собой пролукт неполного кислотного гидролиза крахмала 

Раствор 05% или!\% ный Растирают в фарфоровой ступ 
ке 5 или 10 г растворимого крахмала со 100 мл горячей воды ГРастер 
тую кашицу вливают пра поменшванни в 996 мл кннящей воды, прибав 
ляют 2 канан концентрированной НС] и кипятят 3—5 мир По охлаж 
денни и отстаивании в течение суток, если в нем окажутся сгустки, 
фильтруют Раствор представляет собой прозрачную или слабоопале 
снируюшую жидкость Растворы крахмала сохравяются в прохладном 
месте 10—13 сут Растворы крахмала годны к употреблению до тех 
пор, пока онн дают с иолом сннее окрашивание Если окраска раство 
ра получается бурая, раствор следует заменить свежеприготовлениым 
С крахмалом нельзя титровать горячне растворы, так как при нагрева 
нии сивяя окраска исчезает 

Стабильный раствор крахмала Для приготовления 
раствора \устончивого при дчительыюм храненин в качестве растворн 
теля причепяют этиленгликоль илн гяйцерин Готовят 2—3 4% ные ра 
створы В колбу из жаропрочного стекла помещают растворитель н 
навсску крахмала, нагревают смесь на песчаной бане при 189—190°С 
до полного растворения крахмала, иепрерывио взбалтывая Охлажден 
ный раствор применяют в качестве инднкатора, добавляя две капли 
на 10 мл титруечого раствора Раствор крахмала в этиленгликоле лает 
бо 1ес точный переход окраски чем в гаиперине 

Сухой препарат крахмала Смешивают крахмал и мо 
чевину {1 19} смачивают смесь кснлолом (;и: =132°С) и книятят в 
ко 15е с обратным холодильником После охлаждения сухую твердую 
массу измельчают в поронюк Ирин титрованни сухой порошок лобав 
ляют на ьончике нитателя Мочевииа растворяется, а крахмат дает су 
спензию и ведет себя как обычно 

Органические растворителн Кроме крахмала, в нюю 
метрив {особенно в микроанализе) применяют органические раствори 
телн, нерастворимые в воде, папример четыреххлористый углерод 
СС хлороформ СИЮЪ, сероуглерол С$› бензол СН Они растворяют 
нол с очепь интененвной окраской позволяющей обнаружить нод в 
очень малых количествах Так, беизол представляет собой в три раза 
60 1юе чувствительный индикатор чем крахмал Титрование в этом слу 
час ведут в небольших склявках с хорошю притертыми пробками Пос 
ло лобавления порини титрованного раствора склянку закрывают смесь 
энергичио взбаятывают и тают отстояться Титрованис продолжают до 
появлення или исчезновения окрашивания в ©1юс органического раство 
рителя 
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МЕРКУРИМЕТРИЯ 


Дзя меркуриметрических определений готовят титрованные растворы 
нитрата ртути (11) Нв{№Оз). НО 

Определение галогенидов, цианилов и роланилов основано из обра 
зованин малодиссоцинрующего соединения, например хторила ртути 
НС 


На? -|- 2С]-- = Нас 
Эквивалент На (М№Оз)› Н%0О Э=М2= 111,31 


Нитрат ртути (ПИ) Нё(М№О:), НО 


Беснветное кристаялическое вещество с заиахом азотной кислоты Рас 
пчывается на воздухе М=342,62, „ безволной соли 79°"С Хорошо 
растворим в воде, но при этом гиаролизуется Ядовит! 

Для получения соли к нагретой ло 50—60 °С смеси 100 мл концен 
трированной ИМО: и 60 мл волы добавляют 100 мл металлической 
ртути марки Р] или Р2, перемешивают и нагревают, добавляя через 
каждые 20—30 мин по [0 мл разбавленной Н\О; (1 Г} до полного 
растворения ртути и окисления ее до Чв?+ (проба не должна давать 
мути от добавления разбавлениой НС!) 

Раствор упаривают на водяной бане при 70°С до образования не 
бочьшой пленки, которую разбивают стекляниой палочкой, добавляют 
7 мл НМО; (1 1) и переводят иленку в раствор нагреванием до 80 °С, 
раствор оставляют на ночь при 5—10°С ниже пуля При таких усло 
виях получают кристаллы, легко отделяющиеся от раствора Соль от 
фильтровывают с отсасываиием, промывают 20 мл Н\О; (ГГ) и по 
мещатот в банку с притертой пробкой Маточный раствор упаривают и 
получают новую порцню кристаллов выход ^ 150 г 


Приготовление раствора и его стандартизация 


Для приготовления 0,! н раствора Нз{№Оз). НО растворяют 17 г со 
ли в воде, к которой добавлено 20 мл би НМО, (403 мл концентри 
рованной НМОз разбавлены волой до 1 1) Раствор разбазляют водой 
до [ лн перемешивают 

Раствор Не(КО:)› (0 н) можно приготовить из металлической 
ртути Растворяют при слабом нагревании 10,03 г очищенной ртути в 
50 мл 50 % ного раствора НМО; Посче растворения кипятят до уда 
ления оксидов азота, охлаждают, переводят в мерную колбу вмести 
мостью 1 л, разбавляют водой до метки и перемешивают 

Для приготовления ОТ н раствора из оксида ртути (П} растворя 
ют 10,83 г НЕО в 50 мл 50 % пой НМО: и разбавляют волой до 1л 

Титр раствора Ч8(М03|. устанавливают ло ОТ н раствору хлори 
да натрия (приготовление 0.} п раствора М№С] см выше) Отбирают 
25,0 мл 0, н раствора МаС1 в колбу для титрования добавляют воду 
до 100 мл, 5 капель раствора инликатора и 4 ма 02 н раствора НКОз 
В качестве индикатора применяют 2% пый этапольпый раствор дифе 
цилкарбазона илн насыщенный этанольный раствор дифеннлкарбази 
да Титруют 0,1 н раствором нитрата ртути (1!} до появления сине 
фиотетового окрашивания Необходимо точно соблюдать кислотность 
раствора РН его должен быть в прелелах 15—20 при излишней кис 
лотности окраска появляется после достнжения точки эквивалентности, 
а при недостаточной кислотности нояв ляется слишком рано 
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Стандартйзацию 0,1 н раствора нитрата ртути (П) можно прово 
дить также по О] н раествору роланида калия или аммония Отбнрают 
в колбу сля титрования 250 мл ОТ пн раствора МН:5$СХ, прибавляют 
5 мл насыщенного раствора железо аммонийных квасцов и титрукг 
01 н раствором Н&(№Оз)> до исчезновения красного окрашивания ра 
створа 

Титрование можио проводить также в обратвом порядке, т е ра 
створ На(МО;)› после добавления 5 мл насыщенного растлора железо 
аммопипных класцов титруют растпором роданида аммония до появле 
иня устойчивого красного окрашивания раствора 


МЕРКУРОМЕТРИЯ 


Для меркурометрических определений поимсияют раствор нитрата рту 
тн (1) \Меркуромстричесьие определенля  осповывзются па реакциях 
двух типов 

1} Одиовалентная ртуть восстанавливает трехвалентное железо то 
двухпалентного в присутствии избытка роланида аммония при этом 
исчезает характерная дзя родапидного комплексного соединения трох- 
валентного железа крозаво красиая окраска Таким путем определяют 
железо, в том числе трехвалентное железо в ирисутствин нопов двух 
валентного железа, 

2) Одновалентная ртуть дает с ионами хтора маторастворимый 
хлорид, выпадающий в осалок (Произведение растворимости равно 
542 10-3} Это позволяет определить хлориаы В качестве индикатора 
применяют раствор роланида железа, который  обесцвечивается по 
окоичании осаждения хлоридов 

В качестве алсорбиионного инливатора можно применять также 
раствор дифениткарбазона Индикатор добавляют вблизи конечной 
точки титрования Меркурометрия позвозяст определять хлорнды в 
кислой среле 

Эквивалент питрага ртутн (Т) в обонх случаях один и тот же Э= 
=] 2=280 61 


Нитрат ртути (1) Не.(№0:). 2Н.О 


Белое кристатлисеское вещество со слабым запахом А1=56122 о= 
=479 На воздухе выветривается при 70 С итавится ин теряет крн 
сталлизационную лоду. при болес высокой температуре разлагается ца 
Н&О и №О. Ядознт Растворястея в воде, но при этом гидролизуется, 
образуя основные соли хорошо растворястея в воде, содержащей 
НКО. Прн действии аммиака и щелочен чериеет 

Препарат х ч содержит ие менее 99% На: (ХОз)22НО чда — 
не меисе 98 %, чистый - - ие менее 97 5. . 

Релктив хранят в скоявке из темного стекла При илохой упаков 
ке и длительном хравевии (годамн) витрат ртути (1) поглощает воду, 
частично окисляется кислородом возлула п разлагаетея, выделяя ок 
сиды азота постепенно желтест везедствие образования основных са 
лей Частичио разложившаяся соль может оказаться совершенно не 
пригодпой к употреблению, так как оксиды азота мешают устапавли 
вать окончанне титрования — обесцвечивание не наступает 

Питрат ртути (Г) можно получить в забораторни растворением из 
бытка ртути в 30 % ной НХО. на хозолу К 150 г метатзической рту 
ти притив:иют 150 мт 30 % пой НМО. (р==118) и остаптяюл стоять 
на несколько дней на холоду (10—15°С) изредка исремешивая Смесь 
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кистоты с выделившимися кристаляами сливают с остатка ртути н на 
гревают в фарфоровой чашке па воляион бане то полного растворения 
кристаллов и затем медаленио охлажлают раствор до °С Вынавшие 
кристачты отфильтровывают с отсасываинем и промывают небольшим 
котлчеством 24% лого раствора Н\О, Кристаллы высушивают на иер 
гаментной бумаге 3 Ч и еще слегка влажнымн помещают в банку с 
притертой пробкой иол\чают ^— 150 г преварата квалификации чда 
Маточный раствор упаривают до М объема и выкристалтизовывают 
еще некоторое количество нитрата ртути (Г) 


Приготовление растворов 


Нитрат ртути (1} ирн растворении в воле гидролизуется с образованием 
основных солей дающих номутнение Дотя прелупрежлення образования 
осадка навеску соли растворяют в небольшом объеме 6 н раствора 
НМ\О; а затем разбавляют раствор до нсобхолимого объема водой В 
присутетвин оксидов азота ртуть (Г) окислястея до ртути {П), в ре 
зультате чего титр раствора непрерывно изменяется Для предотвра 
щения окисления оксиды азота устраняют из раствора добавлением мо 
чевнны Добавление металлической рт\ти к раствору в качестве вос 
становителя нсоправдано Кистотпость приготовленного раствора долж 
на быть —02н НМО: 

Тнтр раствора следует хстанавливать через слтки после его приго 
товяення а сше лучше через неделю Старые растворы нмеют более 
устойчивый титр Растворы хранят в склянках из темпого стекла 


Приготовление раствора из кристаллического нитрата ртити (ТГ) 


Растворяют 28 1 г Нр.(№Оз}2 2Н;О в 335 мчтби раствора ИХО;з п раз 
бавляют водой до 1 т Если соль имеет запах оксидов азота н желто 
ват\ю окраску, то после се растворения в б н НУО; в разбавлении 
водой примерно до Уз т к раствор» зобавляют порциямн по 3—5 мл 
25 % ного раствора мочевины [карбамид СО(МН;):] н сильно взбал 
тывают При этом наблюдается обильное выделение газов 


СО(МН.)› Е 2НМО, == 2» -- СО. -- ЗН>О 


Когда выделение их станет незначительным раствор разбавляют 
водой до | л Избыток мочевины оставнийся в растворе, тнтрованию 
не мешает 

Для приготовления 0,05 н раствора 140 г соли растворяют в 335 
мл б н раствора Н№О. как описано выше и разбавляют 10 [ л водой 

Раствор в темной склянке хороню сохраняет свои титр без изме 
ненни длительное время Нри этом необходимо соблюдать чтобы кне 
лотность раствора быта >02 н 001 н раствор готовят разбавлением 
100,0 мля О, н раствора 02 и раствором ИХОз ‘® Гл в мериой колбе 


Стандартизация растворов 
Стандартизация по железной риде 


Помещают 0,2—0,25 г стандартного образца железной руды (например, 
№ Га, содержащего 54,93 % железа) в колбу вместимостью 150 мл, 
смачивают рулу несколькимн каплями воды приливзют 20 мл концеи 
трированной НС, и осторожно взбачтывают содержимое колбы до пол 
ного смачивання руды 

Козбу накрывают часовым стеклом и нагревают на песчаной бане 
до кипения раствора, периодически взбалтывая 
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После разложения навески руды в кипящий раствор добавляют но 
каплям концентрированиую НХО; до гочного окнеления железа, что 
узнается по окрашиванию раствора в красно бурый ивст Для уверен 
ности в полноте окисления добавзяют еще несколько капель концентри 
рованной НМО. После окисления к раствору, обмывая стенки колбы, 
добавляют из промывалки 20—30 мл воды и кинятят 2—3 мин, не заз 
крывая стеклом для удалення оксидов азота 

Сняв колбу с баии (или илитки}, раствор разбавляют водой ло 
100 мл охлаждают добавляют 20 мл 40 % ного раствора роданнда 
аммония (избыток роданила аммония необходим для прелотвращения 
образования белой мути Ир›С|.} н сразу же титруют раствором нитра 
та ртути {Р) 

рн добавленни раствора роданида аммония появляется 
очепь интенсивное кроваво красное окрашивание При титровании ра 
створ нитрата ртути {1} нриливают сначала небольшими струйками а 
затем по каплям, все время взбалтывая и иаблюдая за тем. чтобы муть, 
образующаяся в месте падения капли тятранта, полностью исчезала 
Тнтрованне прекрашают при полном исчезновении розовой окраски Но 
явление темной мути в титруемом растворс — признак перетитрования 


Стандартизация по титрованночу раствору железоаммонийных квасцов 


Готовят 0,1 п раствор железоэммопийных квасцов н устанавливают его 
титр гравиметрическим методом Отбирают пипеткой 250 мл раствора 
железоаммонийных квасцов в колбу для титрования и прибавляют во 
ду до 150 мл, 20 мл 25 $ ного раствора роданида аммония и титруют 


кроваво красный раствор 0,1 н раствором нитрата ртути {ТГ} до обес- 
цвечнвання, как описано выше 


Стандартизация по 0,{ н раствору хлорида натрия 


В коническую колбу вместимостью 250 мл отбирают 25,0 мл 0,1 н ра 
створа хлорила натрия добавляют 25 мт поды, 1 мл 0,05 н раствора 
роданида аммония и 3 мл насыщенного раствора нитрата железа (11} 
Титрование ведут 0,1 и раствором питрата ртути {Г} ло полного обес 
цвечивания В растворе образуется белый осадок хлорида ртутн (1) 
Не2СЁЬ н изменение окраски раствора хорошо заметно 

ля определепия нндикаторной поправки берут 50 мл воды в так\ю 
же колбу, добавляют 1 мл 005 в раствора роданида аммоння н 3 мл 
насыщенного раствора нитрата железа {ПТ), тнтруют раствором нитра 
та ртути (Г} до обесцвечиваиия Расход раствора нитрата ртутн {1} 
даст индикаторную поправку, которую вычитают низ отсчетов по бюрет 
ре при титровании проб 


ПЕРМАНГАНАТОМЕТРИЯ 


В перманганатометрнин в качестве рабочего раствора применяют титро- 
панный раствор пермаигапата калия КМпО, Всегла готовят приблизи- 


тельно 0,} или 005 н растворы перманганата калия, а затем устанав 
нивают их титр 


Перманганат калия КМпО. 


Темно фиолетовые почти черные кристатты, с метатлическям блеском, 
М=158 036, р=2,71 Устойчив на воздухе, разлагается при нагрева 
нии выше 240 °С с выделением О», Растворим в воде с фиолетовым ок 
рашиванием, сильно разбавленные водные растворы имеют розовый 
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нвет Растворимость в 100 мл воды 2,83 г при 0°С, 323 г при 75°С 
Растворим также в метаноле, ацетоне и уксусной кислоте Разлагается 
этанолом 

Перманганат калия — сяльтый окислитель При соприкосновении 
с веществами, способными окисляться, перманганат разлагается с вы 
деленисм бурого осадка диоксида марганца МлО» Хранят в банках тем 
ного стекла с притертой пробкой Имеющиеся в продаже препараты 
х ч содержат не менее 99,5 4% КМпО., чистые — не менее 99 % 

Для нерекристаллазании растворяют 250 г перманганата калия в 
800 мл горячей {80°С} воды Горячий раствор фильтруют с отсасыва 
нием через стеклянную фильтрующую воронку № 2 или 3, фильтрат 
быстро переливают в фарфоровую чашку и охлаждают при неирерывз 
ном номениванни Выделившиеся мелкие кристаллы отфильтровывают с 
отсасыванием на пористом стеклянном фильтре, промывают небольним 
количеством холодной воды и сушат на стекле в сушильном шкафу при 
80—90 °С или па воздухе прн комнатной температуре 
Растворы перманганата хранят в бутылях из темного стекла Не снль- 
но разбавленные растворы перманганата в темноте ие изменяются срав 
нительно долго Разбавленные растворы {01 я} разлагаются гораздо 
быстрее, чем концентрированиые (0,1 и} Органические вещества спо 
собствуют быстрому разложению растворов пермапганата поззом\ при 
хранения нли во время работы пеобходимо избегать соприкосновения 
раствора с каучуком, фильтровальной бумагой ит и Фильтруют раст 
воры перманганата только через волокнистый асбест или стеклянную 
вату В кислой среде реакция с пермангапатом протскаст с ирнсоедн 
неннем пятн элсктронов по уравнению 


мп; -- 5е -- 8Н* = Мп"Т |. 4Н,О, 


прн этом образуются бесиветные поны марганпа Ми?Р  Титрование 
проводят с некоторым избытком кислоты но сравнению с требующимся 
теоретически Избыток кислоты не мензает реакцин 

Эквивалент пермапганата для реакцин окисления в кислой среде 
—. я Окислнтельно восстановительный потенциал Е== 


Приготовление раствора перманганата калия 


Для приготовления | л 0,1 н раствора перманганата калня требуется 
растворить 3 1607 г КМлО, в | я воды Кристатлический перманганат 
калия обызно содержит ряд примесей, особенно днокснда марганца 
Кроме того, в первые дин после приготовления раствора происходит 
окисление случайных органических веществ, содержащихся в дистилли 
рованной воде, вследствие чего коицеитрания раствора перманганата 
калия постепенно измсияется Поэтому сначала готовят раствор пер 
манганата приблизительно требуемой концентрации 

Навеску перманганата калия (хч или чда) из расчета ^ 3,2 г 
на | л, взвенивают на часовом стекле нли в бюксе Крупнокристалти 
ческий препарат предварительно растнрают в фарфоровой стулке 

Взятую навеску перманганата пересыпают в стакан вместнмостью 
05 илн Гл в зависимости от се величины и прилвзают 250.-500 мл 
нрокипяченной и охлажденной воды, переменшвают стеклянной палочкой, 
дают раствору отстояться 1Ф мин и сливают (декантируют) раствор в 
приготовленную для него посуду низ темного стекла чисто вымытую и 
спозоснутую днститзированиой водой 

В стакан снова приливают пориню воды перемешивают снова 
декантируют раствор в склянку после отстаивания Этот процесс про 
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должают повторять до полного растворення перманганата На дне ста 
кана обычио остается некоторое количество  нсрастворимых примесей 
{главным образом, бурый осалок лисоксида марганца МпО.}, который 
выбрасывают 

После каждой декантаннн соплержимое склянки взбазтывают а 
после вливания поезелней рорцин раствора н оставшегося количества 
воды раствор персмешвяают закрыв бутыль стеклянной прнтертой проб 
кой и затем оставляют на 7—1 сут в темвоте За это время окислятся 
все ст чайные органические примеси в воле а образовавшийся дпок 
сид марганца осаждается на дио По прошествии указанного времени 
раствор осторожно сливают при помощи стскляиного сифона изн филь 
труют через стеклянвый фильтрующий тигель с порнетой пзастинкой 
{или через волокнистый асбест или стеклянную вату} Через б\маж 
ный фильтр раствор перманганата фильтровать нельзя Титр выстояв 
шегося и профильтрованиого раствора заиищениого от пыли и испаре 
пия практически ие изменястся длительное время За 4 мес он понижа 
ется на 05% если раствор не физьтровался то за это же время титр 
его может уменьшиться па 5 % 

Титр перманганата уменьшается вследствие окисления органичее 
ких загрязнений находящихся в воде а также вследетвне того, что 
лерманганат постепенно разлагается с выделением кислорота В ней 
тральиых растворах скорость разложення очень мата но она увеличи 
вается прн подкислении раствора Разложение перманганата \скоря 
стся также действнем света, а особенно каталитически -- присутстви 
ем МпО» и нонов \п2+ 

Для быстрого приготовления ОТ н раствора пермапганата —З2 г 
КМпО; {х ч) растворяют, как онисапо выше, в | л волы, нагревают 
раствор 10 кипения и выдерживают его при этой температуре па водя 
ной бане в течение | ч Затем раствор фильтруют через асбест, стек 
ляннуто вату нан фильтрующую воропку в склянк\ с притертой пробкой 
После охлаждения раствора до комнатной температуры устанавливают 
его титр 

Если титр раствора перманганата уменыинлся на } то необхо 
днмо через исскотько лией его снова проверить, сели титр раствора 
прогрессивно \бывает то таким раствором пользоваться нельзя Пре 
нарат нз которого готовился раствор слеллет очистить перекристатлн 
занией или изъять из употребления 

Для приготовления 901 н раствора перманганата отбирают пи 
петкой 100,0 мл ОТ н раствора, переносят в мерную колбу вместимо 
стью | ти разбавляют до меткн бидистиялированиой водой перегнан 
пой с несколькими кристалликами пермаиганата 001 н раствор до 
вольцо быстро разлагается н изменяет свой титр, его следует готовить 
незалолга перед использованием 

Устайтнвый лтитсльное время 001 н раствор пермангапата готовят 
растворением 032 г КМпО. (хч} в { т диститтированвой воды Ра 
створ сначала выдерживают | ч на кипящей водяной бане затем кипя 
тят несколько минут После охлаждения раствор фильтруют через стек 
лянную фильтрующую воронку в темпую склянку Титр такого раство 
ра не измепяется 2—8 мес 


Стандартизация раствора перманганата калия 


Лучиюми веществами лля стапдартизации растворов перманганата яв 
ляются шавелевая кистота оксатлат натрия н оксалат аммония Уста 
навливают титр также по мышьяковистом\ аигидрилу, мета тзическо 
му железу и соли Мора 
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Стандартизация по щавезевой лисаоте 


Своиства щавелевой кислоты СООН СООН 21.0 \-=126,066 При 
189°С плавится и разлагается с образованием СО, СО; и ИНО При 
температуре выше 30°С начинается потеря кристаллизациониой воды, 
при 100°С происходит полное обезвожнванне  Безводная щаве квая 
кислота снльно гигросколичпа н снова поглощает влаг) из воздуха 
Препараты х ч содержат не менсе 998 % СООН СООН 2Н.О 
Перманганат казия пзаимодействуст ‹о щавелевой кпетлотой па 


уравнению 
5Н»С20, -- 2КМлОа -- ЗНЗО: =- 2МибО; -|- 10СОз -!- К5ЗО4 -- 8Н5О 


Применяемая щавелевая кислота должиа быть химически чистой, 
её состав должен строго соответствовать формуле Н.С.О. 2Н.О Щаве 
левую кислоту подвергают очистке путем  перекриеталлизации и лчя 
установкя вормальности раствора пермангацата применяют только 
свежеперскристаллизованпую щавелевую кнстоту, так как она при ура 
ненин может терять часть кристаллизационной воды 

Экпипалент щавелсвой кислоты Э==А1 2=63,038 г 


Перекристалаизация щавезевой кислоть Отвешиватот 190 г шаве 
левой кислоты в стакан вместимостью 300 мл, приливают 1509 мт горя 
чей воды н пагревают до полного ее растворения, вепрерывно переме 
шивая стсклянной палочкой Горячий раствор фильтруют через бумаж 
вый скзадчатый фильтр Воронку и фильтр берут таких размеров ито 
бы вместнлся сразу весь горячий раствор Вороньу слетует хпотреб 
лять с укороченной трубкой, так как длинная трубка забивастея кри 
сталлами Бозышие количества раствора веобходнмо фильтровать через 
воронку горячего фильтрования 

Чтобы ускорить кристаллизацию стакан с фильтратом помешают 
для охлаждения в кристаллизатор вместимостью 2—3 1 наполненный 
холодной водой и перемешивают, при моявленви кристаллов переме 
шивание ускоряют По охлаждении раствора перемешинваино прололжа 
от еще 10 мии при этом получаются мелкие кристатты шавелевой ки_ 
лоты 

Выделившиеся кристаллы отделятот от маточного раствора фильтро 
ванием с отсасыванием Песь раствор с кристатлами сразу зы тивают в 
вороику Кристаллы, оставшиеся на стенках сталама счищают в во 
рояку стеклянной палочкой Отсасывание производят ло тех пор пока 
из трубки воронки ис прекратится стекание капель раствора а крн 
сталлы не станут белоснежными 

Кристаллическую щавелевую кислоту вместе с фильтрами изваска 
ют из воронки и помещают на сложенный вдвое лет фильгровальной 
бумаги Кристаллы равномерно распределяют по бумаге накрывают их 
вторым лнстом фильтровальвой бумаги и тщательно отжимают Когта 
бумага станет ллажной, ес заменяют новой и сцова отжимают этот 
процесс продолжают до тех пор, пока бумага ис перестанет звзаж 
няться При каждой смене бумаги кристаллы разрыхляжот и перемеши 
вают стсклянпой палочкой Их сушат ло тех пор, пока отиг ие переста 
нут прилипать к палочке и не будут отставать от нсе при легком по 
стукивании После этого нх оставляют на воздухе мие 30 мни распре 
делив тонким слоем па листе фильтровальной бучаги, выход 70 г 
Полученную таким образом кристаттическую щаветевую кислоту хра 
нят в плотно закрытой банке ти бюксе 
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Приготовление 0,1 я раствора щавелевой кислоты Для стандарти 
зации ОГ н раствора КМпО, готовят 250—500 мл 0.1 и раствора ща 
велевой кислоты но не более так как щавелевая кислота в растворе 
постегеннио разлагается и долго храниться пе может Растворы щаве 
левой кислоты хранят в темноте 

Для приготовления 05 л 01 и раствора щавелевой кислоты взве 
шивают 3 1516 г иа часовом стекле нлн в бюксе Навеску переводят в 
мерн\ю козбу вместимостью 05 л растворяют ее в 150—200 мт воды, 
затем объем колбы доволят водой до метки н хорошо переменивают 

1Павелевую кистот\ во время хранения в растворе разлагают плес 
невые грибки Если к раствору во премя приготовления прибавить 300 
мл разбавленной Н›5О.; {1 5) иа 1 л раствора то получают раствор, 
устойчивый песколько месяцев 

Титрование Отбирают пипеткой 3—4 порцин по 25,0 мл 0,1] н ра 
створа шавелевой кислоты в колбы для титрования В каждую прибав 
ляют по 15 мл 2 н раствора Н25О: и нагревают до 80—90°С (но не 
ло кипения!) затем медлепно титруют 01 н раствором пермапганата, 
нодложив под колбу лист белой бумаги дяя лучнего наблюдения из 
менсний окраски Титруют быстро падающими каплями при хорошем 
перемешивании Под конец титрования колбу подогревают и дотитро 
вывают раствор НС», добавляя раствор перманганата по каплям ло 
появления устойчивого бледно розового окрашиваиня Отсчет по бю 
ретке с перманганатом производят по верхнему краю мениска 

Для хстановки титра пермавганата методом отдельных навесок бе 
рут 3—4 отдельные точные навески по 0,16 г свежелерекристаллизо 
ванпой щавечевой кислоты в колбы для титрования ин растворяют их в 
50—1900 мл воды добавляют по 10 мял 2 ин Н2$0О. нагревают до 89— 
90°С н титруют, как описано выше 


Стандартизация по оксалату аммония (№МН.) .С.О: Н.О 


Белое кристаллическое вещество М=142,1412, р=1! 50 ГРеактив зстой 
чив на воздухе, прн нагревапни от 68 до 133 °С теряет молекулу воды, 
при нагреванин выше 182°С разлагается Растворим в воде мало раст 
ворим в этаноле Очистка производится перекристаллизацией Пролаж 
лые препараты х ч нлн ч д а содержат не менсе 99,8% 
{МНАСО, НО 

Оксазат аммоння можно приготовить яз щавелевой кислоты и ам 
миака Растворяют 104 г щаветевой кислоты Н2С2О; 2Н.О в 160 мт во 
ды при нагревании до 60°С и раствор фильтруют через складчатый 
фильтр ити воронку горячего фильтрования Фильтрат собирают в фар 
форов\ю чашку, в которой находнтея 142 мт кониентрированного ам 
мнака Раствор охлаждают холодной водой прн непрерывном номеши 
вании Выпавние кристатлы сразу же отфильтровывают н сушат на 
воздухе при комнатной температуре 

Эквивалент оксалата аммония Э=М 2=71,055 


Для стандартизации 01 н раствора перманганата берут 3—4 точ 
ные навески но 6,18 г, помещают в колбы для титрования, растворяют 
в 25 мл воды добавляют по 20 мл 2 и раствора Н:50. и нагревают 
до 70—80°С, ие доводя до кипения Горячий раствор титруют ОТ н 
раствором перманганата до появления слабо розового  окрашивапия 
Первые капли прибавленного исрманганата обесцвечиваются медленно, 
затем резкция ускоряется 

Для титрования метотом пипетпрования готовят 250—500 мт О] н 
раствора оксалата аммония Для приготовления 500 мтО] н раствора 
требуется 3,3528 г 
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Отбирают 250 мл ОТ н раствора оксалата аммония в Котбу для 
титрования, добавляют 20 мл 2 н раствора Н:504 нагревают ло 70 
80 °С и титруют 0,1 п раствором перманганата ло появлення устойчи 
вого слабо розового окрашивания Вблизи конечной точки титрования 
раствор подогревают и дотитровывают 





Стандартизация по оксалату натрия Мас 


Белый кристаллический порошок, кристаланзуется без волы  М= 
=134,00 Растворимость в 100 мл воды 2,77 г при 10°С 339 г при 
20 °С, 554 г при 80°С, нерастворим в этаполе Начинаег разлагаться 
при температуре выше 240°С на №а.СО; и СО Негигроскопичен После 
перекристазлизации его высушивают в сушнаьвом шкафу пре 105— 
110°С Продажные препараты х ч содержат не менее 998% Ма С.О., 
чда — ис менее 99,6 % 

Эквивалент окса лата натрия 9=17 22—67 00 

Из перекристаллизованного я высушенного препарата готовят ра 
створ необходимой нормальности Берут 3-4 аликвотные части по 250 
мл пипеткой в колбы для титровання К кажлому раствору в колбе 
добавляют по 15 мл 2 н раствора Н25О. нагревают ло 80 --90°С и 
титруют, как и щавзелевую кислоту, до появления слабого розового 
окрашивания 

Для стандартизации 01 и раствора КМпО; методом отдельных 
навесок берут несколько точных навесок оксатата натрня по 0,17 г, ра 
створяют кажлую из инх в 509—100 мл воды, обавляют по 15 мтан 


раствора 11250,, нагревают до 80—90°С и титруют до появления сла 
бо розового окраинвания 


Стандартизация по металлическому железу 


Пользхются фортеннанной проволокой солержание жетеза в которой 


точно известно (по паспорту) н не ниже 99,5 % Мон Ре?+ окистяется 
пермаинганатом по уравненяю 


107650, —- 2КМпо, -|- 812504 == 2Ми$ Оу -- БЕ (504)3 = 
--К25Ол —- 8 [20 


Эквивалент металлического железа Э==М ==А =55 847 

Для ставдартизадин 9, н раствора перманганата готовят 250 мл 
0,1] н раствора солн железа, растворяя ^1,4 г (точная навеска} фор 
тепнанной проволоки в 80—100 мл разбавленной Н,$О. {1 9) В вот 
бу с навеской предварительно добавляют 0,3—0,5 г бикарбоната нат 
рия МаНСО.з (или карбоната магния МеСО:) Колбу закрывают проб- 
кой с клаианом Бунзена и нагревают па песчаной бане до полного ра 
створения железа После полного растворения навескн раствор слабо 
кипятят еше несколько минут, затем охлаждают (ие открывая проб 
ки!) и быстро гереливают в мерпую колбу на 250 мл Споласгивают 
колбу, в которой производилось растворение навески, несколько раз 
свежепрокипяченной ни охлажденной водой, сливая смывные плоды в ту 
же мерпую колбу Содержимое колбы доволят водой до метки колбу 
плотно закрывают пробкой и хорошо перемешивают Отбирают пипеткой 
25,0 мл раствора соли железа в колбу для титрования добавляют 5 мл 
концентрированной НзРО: и титруют раствором перманганата при ком 
натной температуре до появления слабо розового окрашивания 

Для стандартизации методом отдельных павесок берут 3—4 на 
вески фортеннаниюй проволоки по 0,15—0,20 г в отдельные конические 
колбы на 250 мл, растворяют их в 40—50 мл разбавленной Н.50, 
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(1 9} с добавкой 0,3—05 г МаНСО; с использоваинем клапана Бунзе 
на охлаждают, добавляют 5 мял конпентрированной П5РО. и титруют 
0,1 и раствором пермангавата калия до появления стабого розового 
окрашивания 


Стандартизация по 0,1 н раствору тносульфата натрия 


В ко для титрования вместимостью 500 мл помещают 2—3 г иодида 
калия КГ и растворяют их в 20 мл воды добавляют 10 мт разбавлен 
ной Н.5О; (1 5) и из бюретки 250—300 мл станзартизируемого ра 
створа КМнО,; (01 и} Лают закрытой смеси постоять 10 мии в тем 
ноте, разбавляют ло 200 мл водой н титрутют выделивишйся нод О! н 
раствором тнос) льфата натрия до появления желтого окрашивання ра 
створа Добавляют 2—3 мт 05% ного раствора крахмала и титруют 
синий раствор до полного обесивечивания 


РОДАНОМЕТРИЯ 


В ролданометрическом методе рабочим раствором сложит титрованпый 
раствор роданида аммония или роланвда калия 
При взанмодействии родзнида аммония и нитрата серебра 


МН, 5СМ -- АБО) == ! \85СМ -- МН.ХОз 
образуется малорастворимый в воде и в кнелотах осадок роданида се 
ребра ЛиЗСХ Метод применяют дая определения га тогепидов н ссреб 
ра 

Поскольку осалок АвЗСМ нерастпорвм в кислотах, то это лает воз 
можность определять серебро в сплавах после их растворения в кис 
лотах Преимуществом метода является также позможность титровать 
газогениды в кислой среде, что исвозможино по методам Мора и Фа 


янгса 


Роданид аммония (тиоцианат аммония) МН,$ СМ 


Своиства 
Бетое кристатлическое вещество, А[Р-7012 р=1,305 1.=1497°С 
Распливается во влажном воздухе, хоропю растворим в воле и в эта 
ноте При пагревании до 90°С частнчно переходит в тпомоченину, при 
нагревании выше 180 °С разлагается Имекицийся в продаже препарат 
любой квалификации содержит ле менее 98 % МН.5СМ 

Несмотря па то, что поданил аммония бывает достаточно чистым 
из за его гигроскопичностн исчьзя приготовнть титрованный раствор по 
точной згавсске Поэтому тотовят растворы приблизительной концейт 
рацин а затем устанавливают их титр Растворы роданида аммония 
вполне устойчивы их титр прн длительном храпении не изменяется 


Приготовление ОГ н раствора 
Растворяют 76. 80 г роданида аммония (хч ии чда) в воде и 
разбавляют ло 1 л 


Роданид калия (тиоцианат калия) К$СМ 


Свойства 
Белое кристалчическое вещество М=97,154 р.-:1882 1. =1768°С 
Расптлывается во влажном воздухе 
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При кристаллизация из растворов при низкой температуре полу 
чается кристаллогидраг КЗСМ 0,5 120, устойчивый прин темиературе 
от— 295 ло +4-16,8 “С При 430°С он становится снним при охлажленин 
снова обесцвечивается Эта соль может быть получена химически чи 
стой путем двукратной перекристаллизации из водного раствора Кри 
стазлы сначала высушивают в эксикаторе при комнатной температу ре, 
а затем в сушильном шкафу при 120—1509°С Полученный препарат 
хранят в банке с притертой пробкой, защищая от действия света и на 
ров кислоты Он пригоден для приготовления титрованных растворов 
по точной навеске Товарные препараты х ч или ч д а сотержат 
99 % К$М 


Приготовление растворов 


Аля приготовления 91 и раствора 9,7184 г роданида калия растворя 
ют в воде и доводят до | л водой 902 ити 001: и растворы гоговят 
разбавлением 91 н раствора соответственно в 5 наи 10 раз 


Стандартизация растворов роданида 
Стандартизация по раствору нитрата серебра 


Отбирают пипеткой 250 мз ОТ н установлениого по Мор\ ити грави 
метрически раствора нитрата ссребра, добавляют 1 мл насышенного 
раствора железоаммонийных квасцов, 5 мл разбавленной ХО; (1 1} 
и титруют приготовленным раствором роданида аммония или родзнида 
калия до первого изменения окраски раствора Затем медленно титру 
ют перемешивая, до появления неисчезающей красповатой окраски 

Приготовление индикатора — насыщенного раствора железоаммо 
нийных квасцов — см гл 2 


Стандартизация по раствору ртути 


Готовят стандартный раствор ртути Растворяют 2 г металлической 
ртутн в 55 мл концентрированной НКО: Пос 1с полного растворения 
ртути к раствору для окчелепия Но" до Не?т ирибавляют по каплям 
05% ный раствор перманганата калия до появления заметного розово 
го окрашивания Раствор количественно переводят в мерную колоА вме 
стимостью { л и разбавляют волой до метки 

Для тнтровання отбирают 19,0—26,0 мл раствора соли ртути в кол 
бу добавляют несколько капель 5 % ного раствора сози Мора до исчез 
вовения розового окрашивания избытка пермапганата, разбавтяют во 
дой до ^30 мл, прибавляют 0,5 мл насыщенного раствора железо ам- 
монийных квасцов и титруют раствором роланида аммония (или ка 
лья} до появления розового окрашивания По стандартному раствору 
ртути устанавливают 001—002 н растворы роданида Титр раствора 
роданида вычисляют па ртуть 


ТИТАНОМЕТРИЯ 


В тиханометрии рабочим раствором служит титрованный раствор три 
хлорида титана 1115 или сульфата титана {ПГ) Т5{$0.), Раствор 
трихлорида титана быстро окнеляется на воздухе и изменяет свой 
тнтр ноэтому титрование возможно только в атмосфере СО, или дру 
гого инертного газа Растворы сульфата титана (ИП в4Ан Н)50, бо 
лее устойчивы на воздухе в течение 20 ч титр раствора изменяется не 
значительно 


Приготовление и хранение 0,1 н раствора 
Приготовление раствора сульфата титана (Ш!) 


Имеющийся в продаже сульфат титана (ПГ) содержит 15% 
Т+($01, что соответствует примерно | н Т15($О0з); (М=383.98 Э= 
—191,39) Разбавляют 100 мл такого раствора до | 14 н Н.50О, (112 
мл коицентрированной Н:5О: смешаны с водой и разбавлены до 1 д) 
Приготовлеиный раствор содержит миого нонов ТЕ(Г\} 


Приготовзение из ичеющегося 
в продиже раствора хлорида титана (Ш!) 


Препарат содержит -— 15 % ТЮЬ (М=15428) р-=12 Книятят 1 мин 
25 мл такого раствора с 50 мл 25 % ной НС и после охлаждения раз 
бавляют водой до Ел 

Растворы сульфата н хлорида титана (ПТ) имеют фиолетовый цвет, 
сохраняют их в склянках из темпого стекла, защищенных от прямого 
солнечного света Для восстановления 100 или 290 мл приготовленного 
раствора встряхнвают с 200—300 мл жидкой амальгамы нинка в тече 
ние | мин и переливают в бутыль для хранения раствора Так обра 
батывают весь раствор 

Титрованиые растворы ТИИП 
хранят в специальной установке, бю 
ретка соединена с бутылью сифоном 
н раствор находится в атмосфере 
химически инертного газа {рис 16, 
см рис 9} Бюретку наполняют рас 
твором через кран 2 Пространство 
над раствором в склянке и бюретке 
заполняют СО. вли Н2, поступаюним 
из аппарата Кипна Кран алпарата 
Кинна всегда открыт 
Установка должна быть собрана 
герметичио н без применения каучу 
ка Носте наполнення бутычи Г рас 
твором солн титана {П]) открывают 
кран бюретки и пропускают медлен 
ный ток СО из аппарата Киппа в 
течение | ч для вытеснения воздуха 
из всей установки Край бюретки 
закрывают и дают раствору стоять 
2—3 суг Перед титрованием снова 
пропускают СО> через  бюретку 
15 мин Ипогда пользуются для тит 
рования раствором соти титана {1\}, 
восстанавливая ссго до титана (1} 
непосредственно в бюретке в момент 
Рис 16 Установка для хранения титрования Для этого в бюретку 
а Со Раствора Соле" 1918 помещают кусочек ваты, а поверх 
1 в 3— резиновие трубки, 2—кран НГО СЛОЙ электролитического кадмия 
4— плитертые друг к другу шаро ВЫСОТОЙ ^^ 10 см Налитый в бюрст 
вые поверхности Бюретка © авто ку тнтрованный раствор соли тита 
матнческой установкой нуля на {1\), проходя через колонку с 

кадмием, полностью восстанавлива 

ется до титана {11Г) Нормальность равна нормальности исходного рас 
твора титана (1У) 
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Стандартизация растворов 


Стандартизация по раствору дихромата калия 


Отбирают 25,0 мл 0,1 п раствора дихромата калия в колбу для титро 
вания, добавляют воду до 50 мл затем 10 мл разбавленной Н›5О. 
(11), прибавляют 5 качель | % ного раствора дифениламина в кон 
пезтрированной 11250. и титруют 01 н раствором соли титана (ПГ) до 
перехода фиолетового окрашивания в слабо зеленое (Ст3*)} 

Можно титропать раствором дихромата калия стандартизируемый 
раствор соли титана (ПТ) при тех же условиях При этом фиолетовый 
цвет титана будет переходить в зеленоватый, а в Конечной точке поя 
вится фиолетовое окрашивание от дифениламина 


Стандартизация по 0,1 н раствору железоаммонийных квасцов 


Жечезоаммонийные квасцы перед употреблением перекристаллизовыва 
ют, так как они при храненни вылетриваются 

Эквивалент железоаммонийных квасцов 9=М 2=482,193 

Отбирают пилеткой 25 0 мт 0,1 н раствора железоаммонийных квас 
цов в колбу для титрования Добавлятот 10 мл 2 н (или 54% ной по 
объему) Н5$О; и нагревают до 50—60°С Затем добавляют 1 мл 10% 
ного раствора ролапнда калия и 03 г бикарбоната натрия №аНСО. для 
удаления лоздуха из колбы После этого красно коричневый раствор 
немедленно титруют 0,1 ин раствором соли титана (Ш) Вблизи ко 
нечной точки титрования, когда окраска начнет бледнеть, раствор тит 


ранта добавляют мо каплям прин непрерывном перемешивании до пол 
вого обесцвечивания 


Стандартизация по титрованноцу 09,Ён 
раствору перманганата калия 


Отбирают 25,0 мл 0,1 н раствора соли титана (ПТ) в колбу для тит 
рования заполненную СО», нагревают до 50 °С п титруют 0,1 н раст 
вором перманганата калия, прин этом фиолетовая окраска раствора тн 
тана (ПГ) постепенно бледнсет, и вблизи конечной точки титрования 
раствор становится беспветным Титрование заканчивают при появле 
ини слабо розовой окраски от одной избыточной капли раствора пер 


манганата Во время титрования раствор непрерывно хорошо переме 
шввают 


Стандартизация по железной руде 


Берут 3-4 навески стандартного образца железной руды по 0,15—0 20 
г в конические колбы вместимостью 200—250 мл и растворяют их прн 
нагревании на плитке в 16 мл концентрироваиной НС! После разложе 
ния руды на дне колбы остается только легкий белый осадок кремние 
вой кислоты, не содержащий крупипок неразложившейся руды Колбу 
снимают с плитки и содержимое разбавляют холодной водой до 
— 100 мл, обмывая ею стенки колбы 

К полученному раствору прибавляют 2 мл 10% ного раствора ро 
данида аммония и 3 раза по 0,3 г бикарбоната натрия для вытеснения 
из колбы воздуха и заполнения ее СО, Затем сразу же титруют ярко 
красный раствор роданида железа 0,1 н раствором соли титана (ПГ} 
прн непрерывном перемешивании Когда окраска раствора начнет басд 
неть, продолжают титровать по каплям до полного обесцвечивания 
Раствор соли титана (ПТ) стандартизируют в день его применения 
Тнтр раствора рассчитывают по железу 


173 


ТОРИМЕТРИЯ 


Ториметрия — метод титриметрического анализа, в котором применяют 

титрованный раствор нитрата торня Определение фтора основано на 

реакции осаждения фториза тория ТНЕ, Определяют пебольшие коли 

чества фтора в слабокислой среде с индикатором — ализарняовым крас 

не бр рН 25--30} или с пирокатехииовым фиолетовым (при РЁ 
Ао 


Нитрат тория ТН(МО.}. АН.О 


Белое кристаллическое вещество, хоро!но растворимос в воле и в эта 
ное 121—562 12 Расилывастся на воздухе, при 500°С. полностью пе 
реходит в ТЬО» В 100 мт воды при 20°С растворяется 191 г ТВ{№О:)‹ 
ано 

Кристаллизуется из холодного раствора (с несколькими каплями 
НХО») с 12 молекулами Н.О При выпариваини ирн компатной темпе 
ратуре образуется соль с ЗН.О, которая прин 80 °С нерсходит в трехвод 
ную созь При 125—150°С остается 0,5Н.О, выше 150°С происходит 
потеря окендов азота и остатка воды 

Препарат ч д а содержит не менее 48,0 % ТНО», чистый — не ме 
нес 465% 

Для приготовления питрата тория растворяют 190 г сульфата то 
рня ТН ($04) ЭН2О в 1,5 л воды при нагревании до 60°С п осаждают 
ТН (ОН); действием аммнака Жидкость кипятят несколько мннут, оса 
док отфильтровывают с отсасыванием и прочывают водой до отрица 


тельной реакции фильтрата на нон $97 Осадок растворяют в кон 


иентрированиой Н№О; и выпаривают на воляпой бане досуха Полу 
ченные криста ты соответствуют составу ТВ(\О:). 4Н.О 


Приготовление и стандартизация растворов нитрата тория 


Даля приготовления —005 н раствора нитрата тория растворяют 6,9— 
7,0 г ТИХО). 4.0 в | тволы 


Стандартизация раствора нитрата тория 
грави четрическии методои 


Огбирают ннисткой 100.0 мл раствора в стакап нагревают лочтн до ки 
пення н добавляют по каплям аммнак разбавленииг (1 1} до появле 
ния запаха Раствор © осадком ТОН): нагрев пот на песчаной бане 
3 мин и фильтруют через фильтр белая леига Докантир\ ют жидкость 


и промывают осллок в стакане 2--3 раза 2‘, пым горячим раствором 
нитрата аммония МН.МОу Осадок промыв.иот р фильтре 3 раза тем 
хе раствором. а затем 3 раза горячей волой Физтьтр с осадком поме 
щают во взвешенный фарфоровый тигсть, выс пераюг и озоляют Оса 


док прокаливают в муфельтой печи при #00-—900°С Поелс охлаждения 
в эксикаторе взвешивают оксид торня ТО» 

Делением массы осалка ТПО? на объем аликвотной частн (100 мл} 
получают титр раствора ло ТНО; Поскольку | экв ТПО» (264 05} соот 
встетвует 4 экв фтора (18 998 4—75 99}, то для вычис к ния титра ра^ 
твора но фтору следует полученную массу ТНО, умножить на коэф 
фиииснт 


К = 715,99 264 05 = 0,2878 
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} мт точно 0,05 н раствора ТВ(\МО;); соответствлет 0,0009499 г Е- 
Пример Масса ТРО. составляет 0,3262 г 


Ттьо, = 0,3262 100 = 0.003262 г/л, 
Т=0,003262 0,2878 — 0,0009388 г/мл фтора 


Стиндартизация раствора нитрата тория титрованием 
с а шзарином С 


Берлт 3—4 точные павески по 01 г фторида натрия, предварительно вы 
схшениого пря 150°С до постояннои массы и помешают их в колбы для 
твтрования Причивают к пим но 25 мл воды и растворяют их Прибав 
чяют к раствору 04 м1 0,1 ® пого раствора ализаринового красного С 
и по каплям 0, н раствор МаОН то персхола желтой окраски раство 
р: в красно фиолетовую, затем добавляют по каплям 0,[ н раствор 
ИС (нли НМХОз) до перехода окраски в лимолно желтую Переход 
окраски должен произойти от одлой капли НС] изи НМО. Прибавляют 
25 мл буферного раствора (РИ 29-3,0) доливают объем раствора до 
--50 мл водой и титруют 0,05 и раствором нитрата тория до перехода 
желтой окраски раствора в стабо розовую Титрование нужно прово 
ить прн дневном освещении 

Для приготовяепия буферного раствора с РН 2,9—3,0 готовят 1 н 
раствор монохлору ксусной кислоты Нейтрализуют 200 мл 1 н раство 
р: С13ССООН 1 н раствором “МаОН по фенолфталенну добавляют 
200 мл 1 п раствора СНУССООН ин разбавляют водой до [ л 


ЦЕРИМЕТРИЯ 


В цериметрии рабочим титроваивым раствором служит раствор сульфата 
щрня (ТУ) Церий (ТУ) в кислой среде является сильным окислителем 
он восстанавливается до перия {ПМ Я-=+1,55 В Эквивалент суль 
фита перия {1\) равен его молоку чярной массе 

Титрованию солью церия (1\№} не мешает присутствие в титрусмом 
растворе многих органических веществ (например, спиртов) Титроза 
ние возможию в серно и солянокислых растворах Им можно титровать 
торячне растворы Титр растворов перия (ТУ) не изменяется при кипя 
чении Титрованню солями церия (1\) мешают ионы фосфата, образую 
щие осадок фосфата церия (1\}, этот недостаток \страняют увеличепи 
ем кислотности выше [и 

Для приготовления титрованных растворов солей церия {Т\У) слу 
жнт двойная соль сульфата церия н аммония Се($0.). 2{№Н.) 50, 
2Н.О а также сульфат церня — кристазлогидрат Се($0:)› 4АН.О или 
безводный Се($04)2 


Сульфат церия (ТУ) Се($0.), 4Н.О 


Желтые нгольчатые или ромбическис кристачаяы, А{==404,30 При 155 °С 
обезвоживается, персходя в темно желтый порошок Се($О0.» при 
300°С разлагается на СеО› н 50; Водные растворы сульфата церия 
(ТМ) желтого цвета, гидролизуются Хоропго растворим в разбавленных 
кне лотах с образованием оранжевых растворов 

Для нолучения сульфата церия (1\) препарат сульфата, хлорида 
вт! карбоната церня (НГ) растворяют в 0,5 и Н›5О. и осаждают це 
Риз избытком насъышиенного на холоду раствора шавелевой кислоты 
Осадок промывают декантапией в стакане а затом на фильтре горячей 
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водой до полного удаления щавелевой кислоты (Отдельные порции 
промывных вод проверяют аммначным раствором хлорида кальция) 
Полученный осадок выс) шивают в фарфоровой чашке, затем помещают 
в муфельную печь и прокаливают сназала при невысокой температуре 
до сгорания органических веществ, а затем при 700—800 °С до превра 
щения СезгОз (белый пороток) в СеО. (кристаллы светло желтого иве 
та) При более высокой температуре осадок прокаливать не рекомен 
дуется, так как полученный посие этого днокенл церия почтн нераство 
рим в Н›50. Из получениюго диокенла церия готовят раствор сульфата 
церия путем растворения его в сернон кислоте 

Препарат сульфата церия ч. д а содержит не менее 100% дейст 
вующего начата в пересчете на Се($0:). ЧН.О 


Приготовление растворов 


Растворы солей церия всегда бывают загрязнспы другими редкоземель 
ными элементами Даля приготовления 0] н раствора церия (У) к 
500 мл воды приливают 30 мл коицентрированной Н:5О4, перемешива 
ют и всыпают 64 г двойной сои сульфата церня н аммония (Э9= 
— 632,55), хорошо перемешивают до полного растворения соли После 
охлаждения, если раствор мутный, его фильтруют и разбавчяют водой 
до |я 

Для приготовления раствора из сх зьфата перия (И) поступают 
также берут 41 г Се(50.)2 1П5О изи 34 г Сс{50.)2 на Т ла раствора 

Для приготовления 0,02 н раствора сульфата церия (ТУ) 3,5—4 г 
диоксида церия СеО») растворяют в стакане в 100 мл разбавленной 
Н,5$0. (11) при перемеюивании и нагревании на песчаной бане На 
греванне продолжают 2---3 ч пока почти вся СеО» не перейдет в раст 
вор Стакан при этом накрывают часовым стеклом для предупрежления 
испарения воды, затем раствор разбавчяют водой до 600—700 мт, ох 
лаждают и фильтруют через фильтр красная лента в мерную котб 
вместимостью 1 3 После обмывания стакзна и фильтра водой раствор 
доводят до метки 

Для приготовления 0,1 н раствора берут 20 г СеО, 200 му Н,$О, 
(11) н далее поступают, как описано выше В 0,1 н растворе соли 
Се (1\У) должно содержаться —1 л свободной серной кислоты Ири 
кислотности ниже 0,5 н может образоваться осадок ве юсствне г:\ 
ролиза 
Кислые растворы солей перяя {ТУ) хоропо сохраняют свой титр 
без изменений длительное премя Титр раствора за год изменяется не 
более, чем на 0,02 % 


Стандартизация растворов 
Стандартизация по оксалату натрия 


Помещают 0,2 г оксалата натрия х ч в широкогорлую колбу для тит 
рования и растворяют в 40—50 мт волы Побавляют 19—20 мл кон- 
центрированной НС и 5 мл раствора монохлорила нода Раствор раз 
бавляют водой до —100 мл, добавяяют 1—2 капли раствора ферро о- 
февантролина, нагревают по 50°С и титруют 0.1 н раствором соли 
церия (1\), следя, чтобы температура не снижалась ниже 45 С Раствов 
рекомендуется осторожно перемешивать термометром чтобы можно 
было контролировать температуру Если температура синзитась до 
45°С, то раствор подогревают снова до 50°, но не более, так как ин 
дикатор при более высокой температуре разрушается Раствор, окра 
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шенный в красноватый цвет, титруют до получения бледно голубого 
окрашивания, которое должно сохраняться не менее | мин 


Стандартизация по 0,1 н раствору тносульфата натрия 


Отбирают 250 мл раствора церия {1\У) в коническую котбу для тит 
рования с притертой пробкой, добавляют 10 чл разбавленной Н.5О, 
(1 3}, 0,5 г безводного карбоната натрия и 3 г иодида калия КГ Колбу 
закрывают пробкой, перемешизают и оставаяют на 19 мин в покое 
Обмывают пробку водой и титруют выделившийся иод 91 н раство 
ром тносульфата натрия до появления желтого окрашивания Добавля 
ют 3 мл 0,5 % ного раствора крахмала и медленно титруют ири тща 
тельном перемешивании до обеспвечивапия синсго раствора 

Раствор сульфата церия (ТМ) стандартизируют также по щавеле 
вой кислоте Можно стандартизировать по 0,1 н раствору соли Мора 
Титрование 0,} н раствора соли Мора проводят как раствором дихро 
мата, так и раствором сульфата церия (1У) в присутствия фенилантра 
виловой кислоты в кислой среде 


РАСТВОРЫ СОЛЕЙ ЖЕЛЕЗА 
Соль Мора Ее О. (МН.):$0.; 6Н.О 


Бледные голубовато зеленые кристаллы или порошок, №1=392, 14 

Не пыветривастся на воздухе При 100°С теряет кристатлизацион 
ную воду, превращаясь в белый порошок При растворенни в воде гид 
ролизуется Для приготовления 01! н раствора 395 г солн Мора рас 
творяют в 200 мл воды, содержащей 50 мл концентрированниой Нз5О4 
После растворения соли объем доводят водой до 1 л 

Очистка соли Мора перекристаллизацией иевозможна Имеющийся 
в продаже реактив квалификации х Ч ичич д а содержит 99,7 % 
Ге$ О: (МН4)з50. 6Н.О, хранят в скляцках из темного стекла Экви 
валент соли Мора равен се молекулярпой массе В растворах соль Мора 
постепенно окислястся кислородом воздуха 

Титр раствора соли Мора устанавливают неносредствелно перед 
употреблением, находя соотимиение между титровавным раствором 
перманганата иля бихромата калия и раствором соли Мора Для этого 
отбирают 25,0 ыл раствора соли Мора в колбу для титровакия, добав 
ляют 5 мл коннептрированной НзРО; и титруют 0,1 н раствором пер 
манганата до появления устойчивого слабо розового окрашивания или 
раствором К-Сг2О; с дифениламином до синего окрашивания По ре 
зультатам тнтрований вычисляют нормальность раствора соли Мора 


Железоаммонийные квасцы 
Железой чмоний сульфат Ег-($0,:)3 (МН.).$04 24Н.О (М=964,386) 


Кристаллы светло фиолетового цвета Растворимы в воде, водные ра 
створы гндролизуются, хорошо растворяются в разбавленных кислотах 
НМОз, 11250; я ПЛ 

Для определения титана применяют 0,1] и раствор железоаммоний 
ных квасцов Реакция протекает по уравнению 


Тр (30) += Ее($0.)з = 27150, -- 2250; 


Эквивалент кваспов 3 =М 2= 482,193 
Для приготовления 0,1 и раствора 4822 г железоаммонийных 
квасцов растворяют в 200 мл воды, содержащей 10 мл концентриро 
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ванной Н5О. Для ускорения растворения крупных кристаллов раст 
вор слегка подогревают, размешивая его стеклянной налочкой После 
растворения кристаллов раствор фильтруют в мерную колбу вмести 
мостью ] ти доводят водой до метки 

Даля перекристаллизации готовят иасышенный раствор {120 г квас 
нов иа 100 мт воды, созержащей 5 мл концентрированной 250: и | мя 
30 % ного нероксида водорода) ирн нагревании Раствор фильтруют и 
охлаждают при помешивании Есяи кристаллизанни не опроисходнт, 
ирибавляют крнисталтик квасцоз Выпапение кристаллы отфильтровы 
вают с отсасываннием, промывают пеболыним количеством воды, затем 


этанолом, хорошо отсасывают и высушивают между листами фильтро 
вальной 6\ маги 


Стандартизация раствора гравичетрическим методом 


Отбнрают 3—4 пробы раствора (0,1 н) железоаммонийных квасцов но 
25.0 мл в стаканы вместимостью 200 мл и ставят ина пеечаную баню 
Нагрсвают до кипения и по каплям при постоянном  персмешивании 
добавляют аммиак (11) до появления слабой мути гидроксида желе 
за Ее(ОН}з, затем еще несколько каисль до слабого занаха аммнака н 
хороню перемешивают стеклянной палочкой Разбавляют горячей во 
дой до 50—70 мл и нагревают 15 мин на слабом огне (на сеткс!} или 
на кинящей бане, после чего фильтруют в горячем состоянни через 
фильтр белая или красная лента днаметром 9 см Сначала па фильтр 
декантируют прозрачный раствор с осадка Затем осадок в стакане 
промывают декантанией 2—3 раза 24 ным раствором нитрата аммо 
ння к которому добавлено несколько капель аммнака, и нереводят 
осадок на фильтр частицы осадка со стенок стакана смывают тем же 
2% ным раствором №МН4МО; Осадок на фнльтре промывают 3—4 раза 
горячим 2% ным раствором №Н.МОз, а затем 3—4 раза горячей водой 
Фильтр < осадком подсушивают на воздухе, завертывают осадок В 
фильтр и помешают в прокаленный до постоянной массы фарфоровый 
ити платнновый тигель Далее фильтр обугливают сначала на слабом 
памени горелки Затем озитяют и прокаливают в муфельной нечи при 
800 т до постояпной массы (30-—40 мип} Взвешивают оксид желе 
за (И 


| мт ОТ н раствора кваспов соответствует 4790 мг титана или 
7 990 мг дноксита тнтана 


Стандартизация по Ён раствори перманганата 
или дихромата калая 


Отбнирают 25,0 мл раствора железоаммонийных кваснов, разбавляют 
водой до —50 ма и восстанавливают ЁРеЗ+ пропусканнем раствора через 
катмисвый редуктор со скоростью не более 20 мл/мин Редуктор вро 
мывают тремя порциями разбавлениой Н.5О4 {1 20) по 30--50 мл и 
тнтруют раствор 9.1 и раствором пермаиганата или 9,1 вн раствором 
днхромата в присутствии фени тантранизовой кислоты 

Восстановление можно провестн также с помощью хлорида оло 
ва {!1) Упаривают 250 ма 01 и раствора железоаммонийных кваснов 
в стакане вместимостью 200 мт до 510 мл Добавляют 19—15 мл 
концентрированной НС, нагревают и восстанавливают жетезо 19 % ным 
раствором 5пС. 2Н2О как при определении железа в руде Добавля 
ют 10 мл насыщенного раствора хлорида ртути Нес] 25 мл смеси 
Кнопа и титруют 0, н раствором перманганата до слабого розового 
окрашивання или добавляют 3—5 кансль 1 % ного раствора дифенил 
амнна в концентрированной 250: и титруют 0,1 н раствором дихро 
мата калия до перехода светло зезеной окраски в синс фиотетовую 
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Часть ! гГрАвВИМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ 





Глава 4 МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЙ 
АЗОТ 
Определение нитратного азота МО-- 


Осаждение нитроном 


Ход анализа К нейтральному раствору нитрата добавляют 10 капель 
концентрированной Н25О. и разбавляют водой до 60—80 мл Нагрева 
№1 почти до кипения и добавляют 10 мя раствора ацетата нитрона 
Выдерживают раствор с осадком в вание с ледяной волой (0°С) 2ч 
Осалок отфильтровывают через стеклянный фпльтрующий тигель №3 
. отсасывавием Осадок промывают холодпым фильтратом, затем 19— 
15 мл ледяной воды малыми порциями Осадок с тиглем сушат 45 мин 
прн 110°С и взвешивают нитронат питрата (СНь\4) НМО; Фактор 
пересчета питропата на НМО; — 0,1679, па МОз — 0,1652 


Мешают Вг-, [-, СЮ. , №О’’, так как онн тоже дают труднорас- 
1воримые осадки 


Реактив 


А цетат нитрона Смешивают 5 г питрона с 5 мл ледяной уксус 
цой кислоты н все растворяют в 100 мл воды Раствор фильтруют через 


стеклянную фильтрующую воронку или фарфоровый фильтрующий ти 
гель Хранят на холоду в темпом месте 


Осаждение и динафтодиметиламином 


\09 анализа К раствору пробы питрата добавляют 10 мт2н раствора 
Н:5$0. нагревают до кинеиня и добавляют 10 мт раствора © динафто 
дометизамниа После охлаждепия дают ностоять 3 ч и затем фильтру 
ют через стеклянный фильтрующий тигель №3 с отсасыванием промы 
вают холодной водой Осадок с тиглем сушат при 110°С 1 чи взвеши 
вают Фактор пересчета осадка (СзНСНз)»МИ Н\О, на Н\МО,—9,1748, 
на МОз — 01720 Определению мешают галогениды 


Реактнв 


&« Динафтодиметиламин Растворяют 10 г реактива в 50 мл 
едяной уксусиой кислоты прин нагревании и добавляют 50 мт воды 


АЛЮМИНИЙ 


Определение А+ в растворе 
Осаждение аммиаком 


{00 анализа К раствору пробы объемом 2150 мл, содержащему 
^. 50 мг А!3+ добавляют до 5 г сухого хлорида аммония (в зависимое 
ти от кислотности} Смесь перемешивают до растворения хлорида ам 
моция и нагревают раствор до ^-70°С, затем добавляют по каплям 
разбавленный аммиак (1 1} до слабого запаха Смесь хорошо переме 
шивают и кипятят короткое время, дают осадку осесть и декаптируют 
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раствор через фильтр красная лента Осадок АКОН). промывают 2—3 
раза деказтацией 2% ным горяпим раствором нитрата аммония с не 
сколькими каплями аммнака Промывают на фильтре 3—4 раза тем же 
раствором УН.ХО. Осадок завертывают в фильтр помещают ло взве 
шснный фарфоровый или платиновый тигель сушат, озоляют н про 
калнвают при 1200°С в муфельной печи или на газовой горелке с 
дутьем в течение 20 30 мин Взвешивают оксид алюминия АБО 
Уравнение реакции осаждения 


АВ + ЗОН — АКОН + ЗАНХ, 


реакипиии прокалнвания 
2А1 (ОН); = АБО -- ЗН.О 


Фактор пересчета А1-Оз на 2А| равеи 0 5292 

При осаждении следуст избегать избытка аммиака, так как это ве 
дет к некоторому повышению растворимостн осадка А(ОН)з Лучше 
осаждение вести в присутствин 2—3 капель 0,2 4$ ного раствора инди 
катора метилового красного до появления желтого окрашивания 
К промывной жидкости — 2 % иому раствору МН.МОз добавляют ам 
мнак также до появления желтого окрашивания метилового красного 
Полнота осаждения А(ОН)з достигается при РН 5,2 

Для облегчения фильтрования и промывания осадка нногда к рас 
твору с осадком добавляют фильтробумажпую массу Прокаливание 
прн 1200°С ведут -20 мин, чтобы АБО; перевести в негигроскопнчес 
кую форму Органические кислоты (щавезевая, винная, лимонная) дол 
жны отсутствовать, так как опн повышают растворимость АБ(ОН)з 
Промывание осадка раствором №Н4МОз с добавкой МН.ОН ведут для 
предотвращения перехода А1 (ОН): в коллоидный раствор 


Огаждение уротропином [гексаметилентетрамином (СН2) №] 


Ход анализа К 500 мл раствора, содержащего ^^ 80 мг А!3+, добавля 
ют 12 г сухого хлорида аммония и 2-3 капли 0,1 % ного раствора 
метилового оранжевого Нагревают раствор до кипепня и добавляют 
по каплям 19% вый раствор уротропина до перехода красной окрас 
ки индикатора в желтую Нагревают смесь 1—2 ч на водяной бапе, 
дают осадку отстояться, фильтруют и промывают осадок А{ОН);. как 
описано выше Прокаливают до А!5Оз 


Осаждение о оксихинолином в иксуснокислой среде 


Ход анализа К 100—150 мл слабо мннеральнокистого раствора, содер 
жащего ^—-30 мг АВ+, добавляют 15 мл 3$ ного ацетатного раствора 
о оксихинолина Нагревают до кипения, снимают с плитки и при непре 
рывиом перемешивании добавляют по каплям 2 н раствор ацетата 
аммония Если появилась муть, то добавление раствора ацетата прекра 
щают, раствор нагревают и перемешивают до образования кристалли 
ческой пленки Добавляют медленно еще 25 мл раствора ацетата ам- 
мония н кипятят еще 10 мип Можно вместо кипячения оставить на 4— 
5 ч при 60°С Горячий раствор фильтруют через стеклянный фильтру- 
ющий тигель №4 с отсасыванием, промывают осадок сначала горячей 
водой, затем холодной до исчезновения окрашивания фильтрата Оса- 
док с фильтром сушат до постоянной массы при 130°С Взвешивают 
оксинат алюминия А1(С,Н5ОМ); Фактор пересчета ва А! —- 0,05872 

Осадок можно отфильтровать через фильтр красная лента, затем 
и его при 1200°С до АБО, Фактор пересчета А Оз на 21 — 
‚525 
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Реактив 


Раствор о оксихинолина ацетатный 3% ный Раст 
воряют З г о оксихинолина в нескольких миллилитрах чедяной уксус 
ной кислоты и разбавляют водой до 100 мл К раствору добавляют по 
каплям разбавленный аммиак (1 1) до начала образования мутн По 
явившуюся муть растворяют добавлением по каплям разбавленной ук 
сусной кистоты (1 1) Раствор устойчив в хранении 


Осаждение о оксихинолином в виннокислой среде 


Ход анализе К раствору пробы добавляют 2--8 г сухой вниной кисто 
эм (для отделения А|] от Ве Ме и др) Это предотвращает осаждение 
АОН); от действия аммиака Далее добавляют 1—5 г сухого хтори 
да аммония и нейтрализуют раствор по метиловому красному аммиа 
ком (1 1} по каплям до желтого окрашивания (до рИ 45—9,5) На 
гревают смесь до 70°С, добавляют при переменгивании по каплям 3 % 
вый ацетатный раствор о оксихинолина до полного осаждения А+ 
{ло исчезновения образования мути в месте падения капли в растворе 
над осадком) Добавляют 1 мл аммнака (1 1} н нагревают 5 мин 
Избытка аммнака слезлует избегать Осадок оксината алюминия от 
фильтровывают, промывают п сушат при 130°С, как описано выше 

Преимущество методики состонт в том, что осадок оксината апю 
мнния Нолучастся кристаллический легко фильтруемый я промывас 
мый Мешающине тяжелые метатты комплексуют цианидом 


Осаждение купфероном 


Ход анализа Из слобокислого раствора соли А!3+ осаждают на холоду 
{20°С} полуторным избытком 6 % ного раствора купферона, хороио 
перемешивают, дают осадку отетояться и сразу же фильтруют через 
фильтр красная лепта Промывают осадок 0,15 % ным раствором куп 
ферона с добавлением той же кислоты, что и в исходном растворе да 
той же кислотности Влажный фильтр просуптивают, озоляют и прока 
зивают при 1200°С ло АБО, Щелочтые металлы ускоряют осаждение 
и пе адсорбируются осадком Осадок купфероната не имест строго оп 
редетленного состава и поэтом\ не может быть весовой формой Фактор 
пересчета АО; на 2А| — 05292 


Осаждение гидрофосфатом аммония 


Ход анализа К созянокислому раствору А+ добавляют по каплям 
Зн раствор МНОН до нейтральной реакции по лакмусу или до появ 
ления первой мути Добавляют 3 мл 10 4% пого раствора НС| для рас 
творения мути Разбавляют раствор до -^400 мл, добавляют 12 мл те 
Дяной уксусной кислоты и 5 г сухого гидрофоефата аммопия 
(\Н}.НРО. Смесь кипятят 15 мии и фильтруют с фильтробумажной 
массой через фильтр белая лента Промывают горячим 5% ным рас 
твором нитрата аммония нли горячей водой Осадок сушат, озоляют и 
прокаливают 30 мни при 1100°С, заканчивают прокаливание при 
1200 °С до постоянной массы Взвешивают А!РО. Фактор пересчета 
А!РО, на А|— 0,2912 


Определение алюминия в магниевых сплавах 
Осаждение бензоатом аммония 


Ход анализа Помещают 0,25 г сплава в стакан вместимостью 300 мл, 
лобавяяют 20 мл воды и небольшими порциями 20 мл разбавленной 
НСТ (Е 1) По околчании бурной реакции и полного растворения спла 
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ва прибавтяют 8—10 капель концентрированной ИХО» н кипялят до 
удаления оксидов азота Если раствор мутный его фильтруют через 
фильтр белая чента в стакан вместимостью 300 мл Фильтр промыва 
ют 6—8 раз горячим 2 % ным раствором НС 

Холодный раствор объемом ^120 мл пейтрализуют добавлением 
ачмнака (1 1) ло появления слабой нпеисчезающей мутн К раствору 
зобавтяют | мт тедяной уксусной кислоты и 25 мт 25 % ного раствора 
хлюрнла аммония Затем медленно при перемешивании добавляют 30 мл 
10 % ного раствора бензоата аммония Раствор © выпавшим осадком 
кииятят ^5 мин при перемешивании н фильтруют через фичьтр белая 
лепта Стенки стакана и осадок промывают на фильтре 10 раз промыв 
ной жндкостью (100 мт 10 % ного раствора бензоата аммония сменти 
вают с 80 мл воды добавляют 20 ма ледяной уксусной кино лоты и раз 
бавляют до | л водой) 

Фильтр с осадком в платиновом тигле с крышкой осторожно про 
сушивают затем озоляют до полного сгорания фильтра и прокалива 
ют прн 1000°С до А!.Оз 

В результат опрелетения вводится поправка на жетезо Солер 
жание атоминия (%)} вычнеляют по форму е 

А 100 


А 0,5292 , 
т-— (Ре 1,430) 


где А — масса прокаленного осадка АЪОз, г, т — навеска, г, 1,430 -— 
коэффипвент пересчета железа на окснд железа (ПТ), 05292 — фак 
тор пересчета А[.О; на 2А| 


Определение алюминия в феррохроме {от 0,5 до 1,5%) 


Осаждение бензоатом аммония 


Ход инализа Берут 1000 г феррохрома в стакан вместимостью 400 мт 
и растворяют ири нагреве в 40 мт разбавленной Н›$О. (1 1} После 
растворения добавляют по каплям 1—3 мл кониентрированной НХО» 
до прекрамения венениваиня Ирибавляют к раствору 50 мт хлорной 
кислоты ИОЮ. (57 % ной), накрывают стакан часовым стеклом и на 
гревают до появления обильных паров хлориой киетоты и окрашивания 
раствора солями Сг (УП) Раствор с солями охлаждают, смывают оса 
док со стенок стакача волой п снова выпаривают до паров НСО. При 
бавляют ло каплям концептрированную НС] для отгопа хрома в виде 
красно бурых паров хлористого хромила СгО.СЬ 

Выпаривание до паров НСО, для окисления хрома до хромата и 
отгонки хлористого хромила повторяют 2—3 раза до полного прекра- 
щення выделения паров хлористого хромила 

После охлаждения добавляют 50 мт горячей воды и отфильтровы 
вают нерастворимыи остаток (5102) на фильтр белая лента с фильтро 
бумажной массой Осадок промывают 2—3 раза горячей разбавленной 
НС! {1 20} и 3 раза горячей водой Фильтрат сохраняют Фильтр 
с осадком в платиновом тигле сушат, затсм озоляют при 500°С Оста 
ток в тнг1е смачивают 2—. каплями волы, добавляют 2—3 капли раз 
бавленной 11550; (1 РГ} я 3—5 мл концентрированной фтористоводо 
родной кислоты Содержимосв тигля остопожно выпаривают до утале 
ння паров серной кислоты К сухому остатку в тигле добавляют 0,5— 
10 г безводного карбоната натрия и солавляют при 1900°С в течение 
15 мни После охлаждения птав выщелачнвают в 10 -20 мл горячей 
воды и присоединяют к основному раствору 
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После охлаждения раствор разбавляют до ^300 мл водой при- 
бавляют 5 г сухого хлорида аммопия, | мл тиогтиколевой кислоты 
(зая маскировки остатков хрома}, 40 мл раствора ацетата аммония 
(100 г/л) и 20 мл 10 % ного раствора бензоата аммония После при 
бавлеиня каждого реактива раствор перемешивают Затем раствор 
нагревают ло 80°С, если при этом выделяется осадок его растворяют 
добавлением по каплям разбавленной НСЕ (1 1} Нейтрализуют рас 
твор аммиаком {1 1) по универсальной индикаторной бумажке до рН 
35 40, кипятят 2—3 мин н оставляют па 30 мпп в тепзом месте Оса 
док отфильтровывают через фильтр белая лента п промывают 8--10 раз 
торячей промывной жидкостью (состав см выше) Если осадок бензоа 
та алюминия оказался не бе лым, то его переосажлают П ля этого его 
растворяют ва фичьтре в тсилой разбавлениой НС] (| 1}, промывают 
фьльтр 8—10 раз горячей водой и осаждают А! + бензоатом аммония, 
как и в первый раз 

Осадок с фильтром помещают во взвешенный платиновый тигель 
озоляют и прокаливают прин 1100---1200°С в течение 30 —40 мии После 
охлаждения в эксикаторе взвешивают АО; Фактор пересчета АО 
ил 2А| — 0,5292 





БАРИИ 


Определение Ва?+ в растворе 


Осаждение сульфатом 


Хой анализа Нагревают 50 мл раствора пробы до кипения Одновре 
менно нагревают в большом стакане 200 мт воды содержащей поту 
зорный расчетный избыток [12$0. Болышнсго набытьа Н.$О., следлет 
избегать Раствор пробы метленпо вливают в раствор Н2$О. не пре 
хр ицая пагревання, прив непрерывном перемешивании После смывания 
осалка со стенок стакана, раствор с осадком кипятят еще несколько 
минут при перемешивании стеклянной палочкой При этом образуется 
ру инокристаллический осадок, пригоднын к немедленному фильтрова 
вто Для того, чтобы убелиться в полноте осаждения к отстаявшем\ 
‹я прозрачному раствору пал осалком лобавтяют каилю 02 в раство 
ра 11250. в месте введения капли не должно появиться мутн Раствор 
‹кантируют через фильтр снияя лсита осалок переносят на фильтр 
ипомывают горячей водой ло удаления сульфат нопа Осадок с фильт 
ром номещают в фарфоровый тнгель сушат, озоляют н прокаливают 
при 700 800°С ло постояциой массы После охлаждения в эксикаторе 
зазспшвают Ва5О. Фактор пересчета Ва$О. па Ва -- 9,5885 
Свободные кислоты НС и НМО: повышают растворимость осадка 
В1$0., нитраты и хлорилы соосаждаются, щелочные металлы также 
Эта методика дает наиболее точные результаты, мешают  жечезо, 


‹тронций н кальций 
Осаждение дихроматом калия 


Хоф анализа К 200 мл разбавлепцого раствора Ва?" прибавляют 5 мт 
копцентрированной НС] После нагревания до —80°С добавляют 10 мл 
140 % ного раствора апетата аммония Для осаждепия Ва?+ добавляют 
25 мл 10% ного раствора К.СгО; (можно осаждать раствором 
(\Н.).СгО:, но Ма»Ст»О; применять нельзя!) Растворяют в получен 
ной смеси 10 г мочевины (карбамида) Нагревают до кипелия, есчи об 
п`зоваяся осадок, закрывают стакан стсклом ни кипятят 1 ч Осадок 
нмеет свойство полинматься вверх по стенкам стакана поэтому его 
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время от времепи смывают со степок в раствор После охлаждения рас- 
твор фильтруют и промывают осадок на фильтре снняя лента 05% 
ным раствором К›Сг»Оз, затем промывают 0,5 % ным раствором ацста 
та аммония до удаления бихромат нона и наконец малой порцией тен 
лой воды Фильтр с осадком сушат 1 ч при 120°С, озоляют и прокали 
вают при 500—600°С Взвешивают ВаСгО. Фактор пересчета ВаСгО+ 
на Ва— 0,542] 

Для разложения фторида бария навсску пробы помещают в пла 
тиновый тигель, смачивают 10 мл воды, лобавляют 10 мл коицентриро 
ванной НС] и 6 мл концентрировалной НЮ. Смесь выпаривают до 
появления густых белых паров 

После охчаждепня остаток растворяют в воде и ведут анализ, как 
описано выше 

Напвеску сульфата бария для анализа сплавляют с 10 г харбопата 
патрия МаСО; Охлажденный плав выщелачивают в 200 мл воды в 
течение 45 мин при 95°С, фильтруют и промывают горячим 0,2 $ ным 
раствором карбоната натрия Фильтрат выбрасывают Остаток (ВаСО.} 
растворяют в разбавлелной НС (1 1), кипятят (для удаления СО>), 
пейтрализуют аммиаком (1 1) по лакмусу, далее ведут анализ, как 
описапо выше 

Соли барня органических кислот выпаризают © 6 мт концентри 
рованной ИСО, в 25 мп кониентрированной НМО. Охлажденлый ос 
таток растворяют в воде и нейтрализуют амынаком (1 1} по такмусу 
н осаждают Ва*+ ио описанлому выше 

Методику применяют для отделения Ва от Саи 5г 





Определение бария в магниевых сплавах 
Осаждение сульфатои 


Ход анализа Растворяют 1—2 г сплава в 40 мл разбаваекной (1 5) 
Н.50., прибавив предварительно 10 мл воды Раствор нагревают до 
полного растворения сплава, добавляют 50 мт воды н снова нагревают 
до кипения, синмают с илиткн и оставляют стоять па 4-5 ч Раствор де 
кантируют через двойной фильтр синяя лента Осадок промывают в ста 
кане 2—3 раза теплым 05% ным {по объему) раствором Н›5ЗО%, пере- 
водят на фильтр и еще промывают 12—15 раз тем же раствором до ноя 
ного удаления Ма?+ Осадок сушат, озоляют и прокаливают при 950 °С 
в течение 1—2 ч Взвешивают ВабО., фактор пересчета Ва О. на Ва— 
0 5885 Определяют 0,1—1,0 % Ва 


БЕРИЛЛИЙ 


Определение Ве?+ в растворе 
Осаждение аммиаком 


Ход анализа К слабокислому горячему раствору добавляют аммиак 
{1 1) ло слабошелочной реакции Осадок Ве(ОН)»› отфильтровывают 
через фильтр красная лента и хорошо промывают водой Фильтр в пла 
типовом тигле сушат, озоляют н 30 мин прокаливают при 800°С Полу 
ченлый ВеО гигроскопичен и после охлаждения в эксикаторе должен 
взвешиваться в тигле, закрытом крышкой 

Уравнение реакции осаждения 


Маз ВеО» +- 2МН4ОН -- 4НС! = Ве(ОН). -- 2ХаС! -- 2МН.С! + 2Н2О 
Фактор пересчета ВеО ва Ве — 0,3605 
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Определение бериллия 
в бинарном сплаве алюминий — бериллий 


Осаждение аммиаком 


\0д анализа Растворяют 0,25 г сплава в 25—30 мт разбавленной НС} 
(|! Ю Посте полного растворения добавляют 2—3 капли пероксида 
водорода (30 % ного Н2О;} и выпаривают раствор почти досуха Кот 
5\ с раствором охлаждают в воде со льдом и вливают в нее 50 мл 
концентрированной НСЬ тоже охлажденной льдом Выпавшему осалку 
АЮЬ 6Н›2О дают отстояться ие вынимая колбу из ванны со льдом Хо 
юдный раствор быстро фильтруют через тампон из стеклянной ваты 
Сиачала лекантируют раствор осадок в колбе промывают 5—6 раз не 
большими порциями охлажденной концентрированной НС], собирая 
кислоту в фильтрат 

Промывание ведут до полного обссивечивания осадка и стскающей 
иромывной кислоты, промывают фильтр с осадком еще 2-3 раза н 
выбрасывают 

Фильтрат въыаривают до 50—60 мл нейтрализуют аммиаком 
{{ 1} до ноявления мути которую растворяют добавлением несколь- 
кнх капель разбавленной НС (1 1) Добавляют к раствору 30-—49 мя 
5% ного раствора о оксихинолина, 7 г сухого ацетата аммония, нагре 
вают до 60—70°С и выдерживают нри этой температуре 15—20 мин, 
изредка неременивая Если раствора о оксихинолина было добавлено 
достаточно, то раствор над осадком окраснтся в золотисто желтый 
нвст Осалок оксинатов алюминия и железа отфильтровывают через 
фильтр белая лента, промывают водой до обесцвечнвания промывных 
вод и выбрасывают 

Фильтрат с промыввыми водами содержащий бернтлнй, выпарива 
ют до 15—16 мл, прибавляют 20 мл кониентрированной Н№О; и снова 
выпаривают Операцию выпаривания с НМО. повторяют 2—3 раза до 
полного обесивечивания раствора Затем к раствору прибавляют 100 мл 
воды, 2—3 капли 0,2 % ного раствора метилового красного и но каптям 
аммнак (1 1) до желтого окрашнвания Кинятят 1—2 мин осадок 
Ве(ОН}, отфильтровывают через фильтр белая лента н промывают 
3—6 раз горячей волой Фильтр с осадком сушат озоляют и прокали 
вают при 1600°С до ностоянной массы Взвешивают ВеО Фактор пе 
ресчета ВеО на Ве — 0,3603 


Определение бериллия в рудах (5,1—3%) 


Осаждение 2,2 диметилгександионом 3,5 


Ход анализа Сплавляют 025—1,0 г руды в платиновой чашке с 2—бг 
тгидрофторила калия КНЁ. в муфельной печи при 800—900°С К, илаву 
добавляют 15 мл разбавленной Н.ЗО. {! 1) и выпаривают раствор до 
прекращения выделения паров серной кислоты 

Содержимое чашки переводят в стакан вместимостью 400 мл, до 
бавляют 10 мт разбавленной НС! {1 1), воды до — 100 мл и нагрева 
ют до полного растворения солей Если раствор оказался мутным, его 
фильтруют через фильтр белая лента После охлаждения к раствору 
добавляют 35—40 мл 5 % ного раствора ЭДТА {дчя маскировки ме 
инающих элементов}, нейтрализуют раствором аммиака (1 1!} до рН 
7—8 по уннверсальной нндикаторной бумажке и прибавляют раствор 
22 диметилгександиона 35 (20—30 мл на | мг беризлия}) Перемен 
кают раствор струйкой воды из промывалки (15—29 мт) 
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Пон добавлении раствора рсактива апализируемый раствор мут 
нест, через 2—3 ч осадок формируется в крупные рыхлые хлопья на 
дне стакана, раствор над ним стаповится совершенно прозрачным Оса 
лок отфизьтровывают через стеклянный фильтрующий тигель №4, про 
мыва от несколько раз хозодиой водой, сушат при 45—55°С до посто 
явной массы Взвешивают [СНзСОСНСОС(СН.},|2Ве Фактор псресче 


та на Ве — 003096 
В присутствии ЭДТА определению 1—2 мг Ве не мешают АП+, 


. ь. А -- до 
Рез+, Са+2, РЗЭ, Ц (У), ТЁ+, ие мешают также $01’, С1-, №Оз ,Е“, 
СН.СОО- я РОГ” Мешает $л2+ 
Реактив 22 диметилгександион 3,5, пасыщенны й 
раствор 
Готовят за 2—3 дня до примепения, чтобы в исм ‘становилось 
кетоенольнос равновесле 





Определение бериллия в сплавах 


Осаждение гексам чинкобальтхлоридоч 


Ход анализа Навсску сплава, содержашую -2 эг Ве, растворяют при 
слабом нагревании в 10 му разбавтенной МС] (1 1), добаваяют 3- 5 
капель коицелтрированнюй НМОз н выпаривают раствор досуха Огта 
ток обрабатывают НС! (! 1) н выпаривают досуха Эту операцию 
обезвоживання кремниевой кислоты повторяют еще раз 

Остаток растворяют в разбавленцой НСТ (1 1), разбавляют водой 
до 10—20 мт, осадок кремниевой кислоты отфильтровывают через 
физьтр белая лента промывают и выбрасывают Фильтрат выпарнва- 
юг: почтн досуха прибавляют к остатку | г сухого хлорида аммония, 
10—15 ма насыщениого раствора ЭДТА, 5 мл 10 % ного раствора вин 
ной кислоты и нагревают К прозратному раствору добавляют по кап 
лям насыщенный раствор карбоната аммония до полного растворения 
выпавшего вначале осадка 

К раствору добавляют при перемешиванни 1—2 мл насыщенного рас 
твора гексамминкобальхлорида и 2-5 канель этанола Через 2—3 мин 
стакан покачивают, не смешивая слон жилкости, добаваяют избыток 
рествора реактива до появлелия оранжевой окраски на границе разде 
та фаз переменавают и разбаваяют водой ло 2—3 % ной кониснтра 
ции по сумме солей 

Раствор с осадком оставляют на 15—2 ч, затем отфильтровывают 
осадок на фильтрующий твтель №3 или 4, доведенный до постоянной 
Массы в вакуум эксикаторе Осадок переносят в тигель с 02% ным 
раствором гоксаммянкобальтхлорнда Стенки стакана н тиге п, спотас 
кивают 2—3 раза промывной жидкостью порциями по 3--4 мт, затем 
3 раза по 3 мл 96 % ного этанола и 2-3 раза диэтиловым эфиром 

Тигель с осадком помещают в вакуум эксикатор и включают водо 
струйвый насос на 25---30 мин, осторожно впускают через кран воздух 
в  эксикатор.  Взвешивают  тигель с  осадком [Со(мН:) 1 

[Ве (СО) {0113 (ИёО)>] ЗН:О 

Фактор пересчета на бериллий — 004100, па оксид бериллия — 0,1138 
Реактивы 
Гексам мникоба льтхлорид [Со(ХНз)] С 
В минимальном ьотичествс воды растворяют 11 г хлорида кобальта 
СоС. 6Н.О прибавляют 23 мл 25 % ного аммнака, 74 г хлорида ам 
моння н | г хорошо растертого активного угля Смесь охлаждают на 
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льду, прибавляют небольшимн порциями 4 мл 30 % ного перокснда во 
лорода, дают остыть до комнатной температуры, затем нагревают 5 мин 
на водяной бане Добавляют к смеси НС] {Ё 1} до кислой реакции, 
охлаждают, выделивиийся осадок отфильтровывают и растворяют на 
фильтре в горячей воде Раствор нагревают до 80°С прибавляют к 1 
м; концентрированную НС] до сильнокислой реакции, охлаждают рас 
твор осадок [Со{МНз};] СЪ отфильтровывают, промывают и высуши 
вают на воздухе Готовят насыщенный раствор [Со{\Нз} 5] С в, раз 
бавляя его, получают 0,2 % ный раствор 

Раствор для промывания 60% ный этапот, на 100 мл 


. 


которого прибавлев 1 мт 24% ного раствора гексамминкобальтхлорида 
БОР 


Определение бора в растворе 
Определение в виде бората казтьция Са(ВО, о 


Ход ана шза Раствор объемом 30—50 мл, содержащий —300 мг В.О, 
нейтрализуют по метнловом) краспому до слабо красного окрашива 
ння затем добавляют еще несколько капель ледяной уксусной кислоты 

Раствор бората переводят в дистнлляяционную колбу 2 {рис 17), 
в колбу 2 на 1/3 вместимости наливают абсолютированный метанол 
СН:оН 

В болыпом нлатнновом твгле прокаливают ин взвешнвают Е г 
чистого окснила кальния В ко1бу присмник 4 нерссынают часть навес 
ки окснда кальция и смачивают 
190 мя волы Тигель < прокален 
ным остатком СаО оставляют для 
дальнейшего вспользования 

Листилляцию ванигают с вы 
парнвапия раствора бората Для 
этого ко1бу 2 нагревают до ки 
пення через колбу Г с метанотом 
пропускаюг ток воздуха со ско 
ростью 1—3 нузырька в 1 с Вы 
парнвание продолжают почти до 
полного отгопа жидкости из дн 
ститляинонной — козбы Затем 
влажный остаток в колбе пагре 
вают иа воздушной бане до 1410°С 
и выдерживают при этой темпе 
ратуре 30 мин В это время кот 
бу [Г с метанолом нагревают па 
водяной бане до кипения Темпе 
ратура книвения метанола 54.5 °С 
Через 30—50 мин вся борная кис 
лота будет отогнана, в колбе ос 
танется сзабо уксуснокислый ос 
таток 

По окончании дистилляции 
колбу приеминк 4 с известковым 
молоком хороше перемешивают п 
малымн порциями переводят в 
платиновый тигель с остатком Рис 1? 





ры Аппарат для дистнтляции 
СаО Тигель со смесью нагревают сорго метитовога эфира 
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па киляшей водяной бане Остаток СаО в колбе растворяют в малом 
количестве СВ.СООНП и переводят в тигель, колбу смывают уксусной 
кислотой в тнгель После выпаривания досуха тигель прокаливают при 
900 °С в течение 30 мин Охлажденный тигель с остатком взвешивают 
под крышкой Остаток СаО в тигле содержит прирост массы ветедст- 
вис образования Са{ВО1)2 

Уравнепие реакини этерификации (для отгона бора) 


НЗВО; -- ЗСИЗОН = В(ОСН3)з -- ЗНО, 


реакция омыления протекает в обратном направлении 
Реакция образования бората кальция 


2НзВОз - Са0 = Са(ВО5)2 = зН.О 


Фактор пересчета метабората кальция Са(ВО,). па борат ион 
вот! равеи 1,689 


Содержашие бор силикаты предварительно сплавляют с карбонагом 
натрия №а2СО; Реакцию образования и отгопа борномстплового эфира 
В(ОСН,); проводят из слабокислого раствора 

Определение можно закончить титримстрически Проводят дистил 
ляцию В(ОСН,)., как опчсано выше, из 10—20 мл раствора, содержа 
щего 5—200 мг В.О» с 8 мл кониентрированной Нз5О. В колбу прием 
ник помещают 10 мл | н раствора МаОН После окончания дистилля 
пин содержимое колбы приемника переводят в серебряный тигель и 
колбу смывают 10 мл | п раствора МаОН Выпаривают раствор на во- 
дяной бапе почти лосуха Добавляют к остатку немного сухого КОН п 
несколько крупинок Ма2О.„, затем пагревают, при этом огранические ве 
щества окисляются до СО», а сузьфит ло $017 


К щелочному плаву добавляют 10 мл воды, нейтрализуют 2 н 
раствором ИС] по метиловому красному до явно кислой реакции и ие 
реводят в колбу для титрования Кипятят раствор для удаления СО» 
и нейтрализуют посте охлаждения 0,1 н раствором №аОН (свободпым 
от карбовата) до желтого окрашиваниня нмекицегося метилового крас 
лого Добавляют па каждые 10 мя жидкости по [ г сухого маннита и по 
1 капле 1 % иного раствора фенолфтачеина (в этаноле 70 30) Титруют 
0,] н раствором МаОП де перехода окраски из желтой в розовую 
Окраска должна оставаться при дальнейшем добавлении маннита 

1 м1 0,1 н раствора МаОН соответствует 6,184 мг Н.ВО, или 
3,482 мг В›О; 


БРОМ 
Определение бромида в растворе 


Осаждение нитратом серебра 


Ход анализа К 150 мл раствора бромила добавляют несколько капель 
концентрированной ПКО. до слабо кислой реакини Добавляют избы- 
ток О|1 и раствора витрата серебра АХО; и нагревают до кинения при 
перемешивании Когда осадок сформируется, проверяют полноту осаж- 
дения, горячий раствор дскантируют через стсклянный фильтрующий 
тигель № 3, переводят осадок на фильтр и промывают горячей водой 
с несколькими каплями НУОз Тигель с осалком сушат при 120—130 °С 
в тезение 30 мин После охлаждения взвешивают АБВг 
Уравнение реакции 


МаВг + АЗХО) = АвВг -- КаМОз 
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Фактор пересчета АзВг на Вг— 0,1255 Вее операции проводят при 
затенении Мешают С-, [`, СМ-, $СМ- 


ВАНАДИИ 


Определение ванадата в растворе 
Осаждение нитратом ртити (Г) 


Ход анализа [Шелочной раствор ванадата пейтрализуют 2 н раство 
ром НМО., Затем раствор нагревают и добавляют избыток 0, н рас 
твора нитрата ртути (0) Не2(№О3)› Образовавшийся осадок Няаз\ Ол 
отфнльтровывают через фильтр белая лента и промывают 0,0] н рас 
твором нитрата ртути {!) Осадок с фильтром сушат во взвешенном 
тигле, озоляют и прокаливают при 650 °С Взвешивают \О0; 

Уравнение реакции осаждения 


2Маз МО, + ЗНЕМОЗь = 2Н8З\О, -- 6\аХО:, 
реакции прокаливания 
2Наз\О‹ = У›05 + ЗНЕ‚ О 


Фактор пересчета У2О; на ланадий — 0,5602, на вакадат у03—— 
12639 


Осаждение нитратом серебра 


Ход анализа ШЩелочной раствор ваипадата нейтрализуют 2 п раство- 
ром НМОь» нагревают и добавляют избыток 0, н раствора нитрата 
серебра АёМО., перемешивают и после охлаждения фильтруют через 
стсклянный фильтр № 3, промывают хозоаной водой Осадок Ай О 
сушат при 110°С и взвешнвают 

Уравнение реакции 


МазУО. + ЗАЗМО: = А5з\О. = ЗМа\Оз 
Фактор пересчета ванадата серебра Азз\УО. на ванадий — 0,1162; 
на ванадат УОЗ ^-- 0,2621 


Осаждение купфероном 


Ход анализа К раствору ванадата объемом —200 мл, содержащему 
15 % Н.$О., на холоду добавляют 6 $ чый раствор купферсна Фильт- 
руют осадок через фильтр крабпая лента и промывают 15% ным рас 
твором Н?5О. Осадок сушат в фарфоровом тиглс, озоляют н прокали- 
вают при 650°С до оксида ванадия \У,О, Фактор пересчета У2О; па 


занадий — 0,5602, на ванадат У — 1,2639 Мешают Ре, Три 2: 
Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа К нейтральному раствору — 100 мг ванадата в 200 мл до 
бавляют 5 г сухого ацетата аммония СН.СОО (МН) и при перемеши 
вании 4% пый раствор о оксихинолиьна в ацетопе до появления желто 
го окрашивания раствора над осадком Смесь нагревают до кипения и 
фильтруют через стеклянный фильтрующий ти’ель № 3, промывают го 
рячей водой Осадок сушат при 130—140°С 30—40 мип и взвешивают 
оксинат состава (С5Н:ОМ).\Юз Фактор пересчета на ванадий — 
0,1408 на ванадат У03—- 03164 


Осадок можно прокалить до \У,О; Даля этого оксинат отфильтро 
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вывают через фильтр красвая лента промытый мокрый осадок в фар 
форовом тигле засыпают 1—3 г безводной щавелевой кислоты и мед 
ленно поднимают температуру сначала до высушивания осадка затем 
до 650°С для прокаливання до оксида ванадия (\) Взвешивают У\.0, 
Фактор пересиета \У›О; на ванадий — 0,5602, на ванадат 0" "— 
1,2639 


Определение ванадия в феррованадии 


Осаждение диантипирилфениаметаном 


Ход анализа Растворяют 0,4 г феррованадия в 20 мл разбавлениой 
НУО, (1 1) Осаждают Ре(ПП 10% ным раствором МаОН, осадох 
отфильтровылают через фильтр красная лента и промывают горячей 
волой Фильтрат с промывными водами доводят в мерной колбе па 
200 мл до метки Отбирают 100—20,0 мл раствора, разбаваяют водо“ 
до -—100 мл, прибавляют 25 мл 96 % ного этанола и 15 капель | н 
раствора НХО, Осаждают ванадий 2% ным этапольным раствором 
днантипирилфенилметана (4—5 мт на каждые 10 мг пападня}) Через 
30 мни осадок отфильтровывают через фильтр красная лента промы 
вают водой с 2.3 каплями Ги ИМО; на 190 мл Осадок сушат озо 
ляют и прокатливают в фарфоровом тигле при 650—700°С в течение 
30 мин Взвешизают \У5О, Фактор пересчета \.О. на 2У — 0,5602 Ме 
шают Сг {УП] и ВИ 


ВИСМУТ 


Определение В1?+ в растворе 
Осиждение иодидом калия 


Ход аназиза К слабощелочному раствору интрата висмута В+ до 
бавляют сухой иоднд катия КГ до образования черного осадка ВИ», 
затем до растворения его с образованием КВИ4 желтого цвета Иодиц 
калия добавляют до полного растворения осадка ВИз Если исхолный 
раствор был слишком кислым то добавдяют по каплям аммнак (1 1) 
до появления первой мути которую устраняют каплей НМО. (1 1} 

Раствор КВИ подвергают гидролизу Для этого добавляют к нему 
80 мт волы и лагревают ва водяной бане При этом из КВИ. возникает 
осадок ВОТ Раствор разбавляют до 500—600 мл и кипятят до полного 
исчезновения окрашивания раствора над осадком Добавляют 2—3 кап 
ли раствора метилового краспого и из пипетки по каплям 2,5 % ный 
раствор ацетата натрия СН.СООМа ЗН.О до нейтральной реакции 
{РН перехода 42—62) 

Осадок отфильтровывают через стекляняый фильтрующий тигель 
№ 3 промывают тенлой водой и сушат ири 105—110°С Взвешивают 
ВОт 
Уравнение реакции комплексования 


В(\Оз)з -- 4К1 = КВИ. + ЗКМО,, 
реакции гидролиза 

КВИ; -- Н?2О = ВОГ -- КГ-- 24 

Фактор пересчета ВКО на внемут — 0 5939 
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Этой методикой можно отделить В1 от РЬ, если его содержание 
не превышает 5 % от содержаний висмута, при бочьшем содержании РЬ 
проводят переосаждение осадка В101 


Осаждение фосфатом 


Ход анализа Разбавляют 20 мл сильно азотнокислого раствора В+ 
водой до 300 мл Если при этом, нли последующем нагревавни появля 
ется осадок, то его растворяют добавтеннем по каплям разбавленной 
НМО; (1 1) Раствор нагревают до кипення и при сильном переме 
шивании добавляют 2 мл 10% ного раствора Нз3РО. и 3 капли раство 
ра четилового красного Затем добаваяют малыми порциями растиор 
25 г гидрофосфата натрия Ма›НРО, н 1 г МаОН в 50 мл воды — до 
перехода окраски индикатора в желтую Смесь кипятят несколько м1 
нут н проверяют полноту осажлепия в отстоявшемся прозрачном ра 
створе над осадком Через 1] ч фильтруют терез фильтрующий тигель 
№ 3 промывают осадок 1% ным раствором НКО; Далительного про 
мывавия слелует избегать Осадок ВИ?О. сушат сначата при 120°С, 
затем 10 мия прокаливают на полном пламени бунзеновской горечки 
(600 °С) 
Уравнение реакция 


ВИКО.) 3 —- МагНРОл == В!РОл -- 2ХаМОз -- НКО 


Фактор пересчета В1РО. па В! — 0,6878 

Осаждением в кислой среде можно провести отделение В! от Си 
и С4. так как их фосфаты растворимы в кнелотах В отехтетвие гато 
гепидов отделяют Вт от Ар и НЕ 


Осаждение тиомочевиной 


Ход анализа К 25 мт раствора пробы, содержащей 50 —300 мг В3*, 
добавляют 15 мл 19% ного раствора тиомочевины С$(МН.-)› Обра 
зуется желтый растворимый комплекс с В1- 

Нагревают смесь на водяной бане до образования темно коричне 
вого осадка сульфчда висмута В1253 Реакцию считаю” законченной, 
когда раствор над осадком станст бесцветным, на что требуется —2 ч 

Осадок сульфида отфильтровывают через стеклянный фильтрую 
щий тигель № 3 Промывают осадок горячей водой, затем отанолом и 
сушат при 105°С до постоянной массы Температуру су!ика нельзя пре 
вышать во избежание окисления сульфида Следуст избегать присутсг 
вия хлорпда в растворе 

Взвешивают В}253 Фактор пересчета В1.$; на В1 — 0,8130 

Тиомочевина осаждает элементы серовочоролной груплы по общей 
схеме 


$—Н ыы 
| 
МИ? С = МН+ Ме+-мнН. С = МНН, 


датес при нагреванни 
$Мет 


| 
МН» С == МН--Меб -Н МН СУ-Н+, 


образующийся при этом цнанамнд дальнейшему ходу анттиза не ме 
шает 
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Осаждение пирогаллолом 


Ход анализа К кислом\ раствору пробы добавляют 10 % ный раствор 
инрогалзоза СьНз(ОИ)з в небольшом избытке Нагревают раствор до 
кипения н прекращают нагревание К горячему раствору добавляют по 
каичям аммнак {1 1} до появзевия первой мутн, после этого добав 
ляют еще 5 мл аммиака чтобы рН раствора был не ниже 3 Появля 
стся желтый кристаллический осадок пирогатлата висмута В! (С5Н;О.), 
который после краткого кипячения фильтруют через стеклянный филь: 
рующий тигель № 3 промывают осадок 0,01 н раствором Н№Оз, а за 
тем водой  Осадок высушивают при 100—110°С — Взвешиваюл 
81 (С$Н;О.) Уравнение реакции 


В(ХОз)з -,- С«НУ ОН); == ВИСН03) + ЗН\О: 


Фактор персочета В1(СьНзО:) на висмут — 0,6295 При осажденьи 
пирогаллолом должна отсутствовать свободная НМО. 


Осаждение тноналидом 


Ход анализа Раствор может содержать НМО, НЕ или Н.5$О, Ней 
трализуют раствор аммиаком (1 1) или 2 н раствором МаОН до на 
чата образовання мути Добавляют 3—4 мл 2 ин раствора НМО; и раз 
бавляют водой до 100 мл 

Добавляют четырехкратный избыток 1% ного раствора тионалнда 
С.НиОМ$ в этаноле или ледяной уксусной кислсте (раствор этот не 
устойчив, его готовят перед применением) Аналнзируемый раствор на 
гревают на водяной бане 30 мчп изредка леремеширая За это время 
образуется лимонно желтый хлопьевидный осадок Если после отстаива 
ния раствор над осадком В(СьНьОМ$)з НО оказался ирозрачвым, 
то горячий раствор фильтруют через стеклянный фнльтрующий тигель 
№ 3 промывают водой, сушат при 100 °С 

Фактор псресчета осадка ВКСьНиОМ$). Н2О на виемут — 0 2386 

Если раствор содержит НСЁ или Н25О, то его нейтрализуют ам 
мнаком (1 1), как описано выше добавляют 10 млн раствора Н.$О, 
и разбавляют до 1900 мл После добавления раствора тноналида сразу 
же добавляют 5 мл 2 н раствора МаОН и ставят на водяРую баню, 
датее ведут анализ, как описано выше 

При длительном нагреванни на водяной бане может образоваться 
дитнонамнд В этом случае осадок отфильтровывают через фильть 
красная лета, промывают сушат в фарфоровом тигле при 100°С, за 
тем озоляют фильтр Добавчяют ь осадку 1--2 г сухой щавелевой кис 
лоты и прокативают осадок на слабом пламени горелки После этого 
5 мин прокалнвают на потнюм пламени горелки (600°С) Взвешивают 
ВЬО, Фактор пересчета 320; на В! -- 0,8970 


Осаждение купфероном 


Ход анализа К 1 н раствору мннеральной кислоты содержащему 
—100 мг В+, добавляют потуторный избыток 6 % пого холодного ра 
створа купферопа (—6 мл на каждые 100 мг В1“*) Тажелый, хлопье 
видный светло желтый осадок после короткого отстаиваняя фильтруют 
через фильтр красная лента и промывают 01% ным раствором купфе 
рова Фильтр с осадком сушат. озоляют и прокаливают при 700 °С При 
этом висмут частично восстанавливается органическими веществами до 
метатта Осадок после оутаждения смачивают несколькими каплями 
копцентрировавной НМО, выпапивают кислоту н затем сноьа прока 
ливают при 700°С Взвешипают ВО; Фактор пересчета В15Оз на вис- 
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мут -— 0,8970 Этой методикой отделяют ВГот Аз, Не РЬ С4, 56 Сг, 
Мп Ми Со 


Осаждение в оксихинолино чм 


Ход анализа К азотнокистому раствору ВКМО.:)з содержащему 
— 100 мг В13+, добавляют достаточпое ко тичество вниной кислоты длд 
маскировки мешающих элементов Раствор нойтрачизуют ачмнаком 
{1 1} по феполфталеину, при этом осадка не должно образоваться 
Добавляют 5—10 мл 2 н раствора СН5СООН и 2 г сухого СН.СООМа 
ЗН.О (буфер) Нагревают раствор до 60 —70°С и добавляют избыток 
4 % ного этанотьного (нли в ацетоне} раствора о оксихнколнна На 
гревают до кипения, дают осадку отстояться и горячий раствор фить 
труют через стеклянный фильтрующий тигеть № 3 промывают осадок 
горячей водой Осадок сушат при 100°С до кристаллогилрата 
(С.НОМ):В1 НО или сушат при 130°С до безводного осадка 
({СэЭНзОМ)зВ! Фактор пересчета (С,Н:ОМ} ВЕ НО на В!— 0,317', 
{СЗ ОМ) зВ1 на В1 — 0 3258 


Осаждение меркаптобензтиазолом С:Ну®2М 


Ход анализа К кислому раствору пробы добавляют избыток насыщен 
ного (—5 % ного) раствора меркаптобензтиатола и аммиак (1 1) ло 
явного отчетливого запаха Нагревают до созревання осадка, он го 
стоит из (С.Н5$ )зВЕ и содержит ВОН), Осадок отфильтровывают 
через фильтр красвая лепта и промывают 05 % ным раствором реак 
тива с 25% ным МН4ОН Осадок переводят е фильтром в фарфоровый 
тигель сушат прн 110°С смазивают песколькими каплями разбавлен 
вой НМО; {1 Т) и снова высушивают осадок до полного удаления 
НУ\О.; Затем ти'ель с осадком прокачивают спачала па слабом а за 
тем на почном пламени горелки (600°С) Взвешивают В№О. Фактор 
пересчета В12О; на 281 — 0,8970 


Определение висмута в легкоплавких сплавах Розе н Вуда 


Осаждение дифенатом аммония 


Ход анализа Растворяют 02—05 г сплава в 10—15 мл разбавленной 
НМО. (1 1) и полученный раствор дважды выпаривают с НМО; почти 
досуха Выделившийся осадок днокснда олова отфильтровывают через 
фильтр белая лента, промывают горячей НМО. (1 20) и выбрасываюг 

Фильтрат с промывными водами разбавтяют водой в мерной кол 
бе до 200 мл Отбирают аликвотную часть 200—250 мя добавляют 
двойной избыток 03% ного водного раствора дифената аммония 
(4,0 мл на 10 мг В+) и сухого МНМО: (0,2 г на 10 мг В+) Содер 
жичос стакана разбавляют водой до —100 мл н нагревают до кипения, 
добавляют 1 н раствор МН4ОП до помутнения ин кипятят 10 мин До 
бавляют 2—3 капли раствора метилового оранжевого и к кипящему ра 
створу добавляют [ и раствор №МН4ОН до появления желтого или оран 
жевого окрашивапия Раствор выдерживают па торячей плите [ чп 
охлаждают до 45°С Величина рН в растворе должна быть 36—40 
Осадок отфильтровывают через фильтр синяя лента промывают 
01% ным раствором дифеновой кнезоты {рН 35), нагретым до 45°С 
до удаления нитрат иона, а затем теплой водой Осадок основного ди 
фсната висмута сушат, озоляют и прокаливают при 700—800 °С до по 
стоянной массы Взвешивают В.О, Фактор пересчета ВЬОз на внс 
мут— 08970 
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Раствор дифепата аммония (Дифенит 22’ дн 
карбоновая кислота, аммонийная соть}), 0,3 % ный 

Растворяют 03 г дважды перекристаллизовакной дифеновой кис 
лоты марки ч при добавлении но каплям } н раствора МН.ОН и раз 
бавляют водой до 100 мл 


Определение висмута в металлическом олове 


Осождение дифенатом аммония 


Ход анализа Растворяют 5,6 г олова в 50 мл концентрированной НХО,, 
добавляют 30 мт воды, кинятят раствор с осадком осповных солей ото 
ва 15 мин Осадок отфильтровывают н промывают подкисленной Н\МОз 
горячей водой Фильтрат выпаривают до 20—25 мл и осажлают висмут 
четырехкратпым избытком 03 % ного раствора дифената аммония Ра 
створ с осадком выдерживают на горячей плите 4 ч и далее ведут аиз 
лиз, как в случае силавов Вуда или Розе 


ВОЛЬФРАМ 


Определение вольфрамата в растворе 
Осаждение в виде оксида 


Ход анализа К 25 мл раствора пробы не содержащей избытка ионов 
щелочных метатлов, добавляют 2—3 каплн коннентрированной Н›5 Ох 
и выпарнвают до наров серной кислоты Смачнвают остаток нескольки 
мн каплями концентрированной НХО; и выпаривают досуха Выпари- 
вание с МО, повторяют Растворяют остаток в [1% ной Н›$О., раз 
бавзяют раствор водой до 100 мл н кипятят в течение 1—2 ч 

Осааку \0О; хН.О дают отетояться фильтруют на фильтр белая 
тента, промывают 1 ным раствором Н5О. Осадок с фильтром су 
нат озотяют п прокаливают при 750 °С до \О; 

Если исходный раствор снльпо щелочной, то сго нейтратезуют кон- 
цептрированной НСЕ добавляют еще 20 эт ИЕ и [г сухого Мп (№03) 
6Н.О на каждые 19 мг \№ Смесь выпаривают длос\ха и слегка про 
каливают Остаток растворяют в 50 мт концентрированной НС! и вы- 
паривают до маюго объема Разбавтяют раствор горячей водой п ки 
нятят Далее ана 113 ведут как описано выше для промывания осат 
ка применяют 1---2 % ную НС! Осадок можно отфильтровать через ти 
тель Гуча затем сго промывают сначала 1—2 % ным раствором НС], 
затем 96 % ным этанозом Осадок с тиглем сушат при 190—110°С до 
постоянной массы и взвешивают 1 ;\УО.: Уравнение реакцин 


Ка № Ол -- 2Н\Оз = \ 0; — 2%а\О; -- НО 


Фактор пересчета \УО; ина вольфрам — 0 7930, па \ог-— 1.0689 


Нерастворнимые вольфраматы переводят в раствор силавлением с МаОн, 
затем вынарнвают раствор с НМХОз и ведут анализ как описано выше 


Осаждение нитратом ртути (!} 


Ход анализа Шелочной раствор вольфрамата нейтрализуют но мети 
ловому оранжевому но каплям кониснтрированной НМОз и кипятят 
Для осаждения добавляют раствор нитрата ртути 120г Не, (№Оз}. 2Н.0, 
2 мз НМО. {1 } и |0 мг НЕО на 100 мт воды] Смесь еще раз кнпя 
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тят, дают осадку отстояться и горячий раствор фильтруют через фильтр 
белая лента, промывают 5 % ным раствором Н2(№О03}› 2Н2О Фильтр 
< осадком сушат в фарфоровом тигле озоляют и прокачивают при 
900°С до \МО; Прокаливание ведут под тягой для удаления паров 
ртути Уравнение реакции осаждения 


Ма Ох — НКО» —- НО; 1 2ХахОз, 


Реакции прокаливания 
НЕМО, = 2\ 0. - 4АН5— 05 


и 
Фактор пересчета \\О; иа вольфрам — 07920 па МО; — 10689 
Методика дает точные результаты Если исходная проба содержит мно 
го щелочных металлов, то осадок на фильтре суват с воронкой зател 


один, раз промывают 5 % ным раствором НС] н переводят в тигель для 
дальнейшей работы 


Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа К раствору пробы добавляют избыток 4 % ного раствора 
{в этаноле или в ацетоне) Если раствор был щелочным, то добавляют 
разбавлепной СН.СООН {1 1}, если раствор был кнелым, добавляют 
 н раствор анетата аммония Осадок (С.Н ОМ) О. отфильтровывают 
от горячего раствора на стеклянный фильтрующий тигель № 3 н про 
мывают горячей кодой Полноту осаждения онределяют по желтому 
цвету фильтрата Осадок сушат при 120°С и взвешивают в виде окси 
вата 

Осадок можно отфильтровать через фильтр красная лента промыть 
горячей водой подсушить, добавить 1—2 г щавсчевой кнелоты, мед 
ленно озолить н прокалнть при 906°С до О, Фактор пересчета окси 


пата (С.НОХ) МО. на вольфрам — 93647, на \О:`-— 0,4916 Фактор? 


пересчета \О. на вольфрам — 07930 на \От- — 1,0689 Тнтриметон 
ческое окончание определения невозможно 


Осаждение бензиЭинхлоридгидрато и 


Ход анализа К пейтральному нагрстому раствору вольфрамата добав 
ляют раствор бензиднихлоридгилрата После охлаждения осадок от 
фильтровывают па фильтр красная лента и нромывают водой, содержа 
щей бепзияннхлоридгидрат Осадок сушат в фарфоровом тигле 030 
ляют и прокалявают при 800 С до постоянной массы Взвошивают Ух 
Фактор пересчета \Оз ва вольфрам — 07930 

Реактив бензидинхлоридгидрат  Растворяют 20 г 
бензндива (МН, СН. СЯ. МИ. М=184 24) в 25 мл кочцентрировзи 
ной НОР в воде и разбавляюг водой до { л Для осаждения 100 мг 
УМО, применяют 6 мл этого раствора 


Определение вольфрама в ферровольфраме 


Осаждение В нафтохинолином 


Ход анализа Навеску ферровотьфрама 0,25—9050 г помешают в ста 
кан вместимостью 596 мл и растворяют при нагревании в 30 мл насы 
чненного раствора щавелевой кислоты НОО, 2Н.О и 5 мл 30 % ного 
нерокснда водорода Раствор осторожию выпарявают до пебольшюго 
объема и после охлаждения добавляют по каплям 15 мл разбавлениой 
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Н,50, (1 №), содержимое стакана нагревают до выделения паров сер 
ной кислоты в течение 3 мин По охлаждении раствор разбавляют 400 мл 
холодной ВОДЫ И нагревают до растворения солей Добавляют 30 мл 
24% ного раствора В нафтохинолина н оставляют при комнатной тем 
пературе на 1—2 ч или на ночь 

Осадок отфильтровывают на фильтр синяя лента, промывают 
24% ным раствором НСП до отсутствия иона Ре?+ {проба с кристаллн 
ком К. [Ре(СМ) |) Промытый осадок на развернутом фильтре поме 
щают в стакан, в котором производилось осаждение, и обрабатывают 
его 50 мл 16% ного раствора аммиака После растворения осадка 
фильтр измельчают стеклянной палочкой Смесь пагревают на водяной 
бане 20—30 мин и отфильгровывают бумажную массу через фильтр 
красная лента, промывают ес несколько раз 2,5 % ным раствором ам 
мнака 

По охлаждении к фильтрату добаваяют 2 % ную НС! до РН 3—+ 
но универсальной инликаторной бумажке пррбавляют 20 мл 2% ного 
раствора В нафтохинолина Образовавиийся осадок отфильтровывают 
через фильтр снняя лента промывают два раза 2 % ным раствором НС, 
а затем два раза 2 % ным раствором нитрата аммония Осадок с фитьт 
ром помещают в фарфоровый тнгель, сушат, осторожно озоляют в му 
фельной печи при слабом нагревании (во избежание сублимации воть 
фрама}, затем прокаливают нри 600—650°С Взвешивают МО; Фактор 
пересчета \УО; на вольфрам — 0,7930 

Метод применим для анализа чугунов, сталей, сплавов и руд Опре 
делению не мешают М 7п Мп АШТ: РБ Ве 7 Уи Сг Большие ко 
личества железа отделяют псреосажденнем В присутствии молибдена 
осаждение вольфрама ведут в болес кислой среде 
Реактив 
8 Нафтохинолии СНэМ, 2%, ный раствор М=119,22 Раство 
ряют 2 г реактива в 190 мл волы прн добавлении нескольких капель 
концентрированной Н›5О;: 


Определение вольфрама в сталях, жаропрочных сплавах, 
никелевых сплавах и феррониобии 


Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа Мавеску сплава содержащую 15—20 мг вольфрама. ра- 
створяют в стакане в 20—25 мл разбавленной НС! (1 1), окисляют до- 
бавкой по канлям концентрированной НМОз, вводят 5 мл концентри 
рованной Н›5О. и выпаривают до появлення наров Н>50 После ох 
лаждения растворяют остаток в 1% ном горячем растворе МаОН (до 
—100 мл} Нейтрализуют 'Ю% ным раствором шавелевой кислоты и 
добавляют ее избыток 5 мт Нагревают до кипения. добавляют к горя 
чему раствору 10—25 мл № % ного раствора коуплексона ш для мас 
кировки (комплексования) сопутствующих элементов Нейтрализуют 
раствор # % ным раствором МаОН до рН + 7—5,0 по универсальной ии 
дикаторной бумажке Ири появлепни мути раствор нагревают до ее 
нсчезновення После охлаждения раствор разбавляют до -—70 мл, до 
бавляют 50 мл ацетона, 15 мл 3% ного раствора о оксихинолина в 
анетоне и выдерживают 3—4 ч ина водяной бане нри 55—60°С (не 
выше!} до полного осаждения оксината воляфрача Осадек отфильт 
ровывают на стеклянный фильтрующий тигель № 3 или 4, промывают 
холодной 2 н НС], затем 2-58 мл горячей воды Осадок с тиглем су 
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шат при 120°С в течение | ч После охлаждения взвенивают оксинат 
вольфрама состава (С.НзОМ).\№О. Фактор пересчета на вольфрам — 
0,3647 

Определение проводят в присутствяи Ее Ст Мл, М Со, У (У) 
Ванадий (\) восстанавливается до ванадня (1№) щавелевой кислотой 
при нагревании и прочно комплексуется комплексоном ПГ Мешает т! 
тан 


ГАЛЛИЙ 


Определение Сба3+ в растворе 
Осаждение аммиаком 


Ход анализа К горячему раствору пробы добавляют | г сухого нитра- 
та аммония МН:МО; и аммиак (1 1) по каплям до запаха (до РН 5— 
6) Выпавший осадок Са(ОП). отфильтровывают через фильтр красизя 
лента и хорошо промывают водой Осадок в фарфоровом тнгле сушат, 
озоляют и прокаливают при 950”С до @а.О; Необходимо избегать 
присутствия воссганавливающих веществ, не допускать прокачивания 
на газовой горелке, так как гаялий легко образует летучий оксид галлия 
Чао Промывная вода должна быть свободна от хлоридов, так как 
СаСЬ также летуч Взвешивают С@а2О. Осадок гигроскопичен Уравне 
нне реакции осаждения 


@аС1з = ЗМН.ОН = @а(ОН)з - ЗУН.СЬ 
реакцин прокаливания 

2Са(ОН)з =- ба5Оз + 3120 

Фактор пересчета Са›Оз на 2Са — 0,7439 


Осаждение о оксихино шном 


Ход анализа Мнинеральнокислый раствор пробы разбавляют до 100— 
200 мл и добавляют избыток 4 % пого анстатного раствора о оксихи 
нолина Нагревают до 70—80°С и добавляют по каплям аммнак (1 1) 
до нейтральной реакции по универсальной индикаторной бумажке Не 
большой избыток не мешаст осаждению Оставляют на водяной бане 
на 1 ч Осадок отфильтровывают через фильтрующий тигель № 3 про 
мывают сначала горячей водой, затем холодной Сушат при 130°С до 
постоянной Массы Взвешивают оксинат галлия Са{СэН&ОМ)з Фактор 
пересчета оксината галлия на таллий равен 0 1389 

Можно осадок растворить в 2 н НС|, добавить избыток О] и ра- 
створа бромата калня КВгОз, в после добавки иодида калня оттнтро 
вывают избыток бромата 01 н раствором тносульфата натрия 
Ма,5>20} 

Если раствор щелочной то добавляют незначительный избыток 
4% ного этанольного раствора о оксихинолина и нагревают до 70°С 
Добавляют смешанный нндикатор тимоловый синий и бгомтимоловый 
синий, раствор приобретает сине зеленую окраску добавляют по кап- 
лям НО! (1 1) до появления желтого окрашивания Раствор с осадком 
оставляют на водяпой бале па 1 ч и далее ведуг анализ как описано 
выше 
Растворы 
© Оксихиполин С5Н:ОМ, ацетатный, 4 % ный А1=145,16 Раство 
ряют 4 г реактива в ледяной уксусной кислоте (в возможно малом ко 
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личествс! и пазбавтяют водой до 196 мл Раствор нейтрализуют аммна 
ком (| 1) 10 начала образования мути Раствор делают прозрачным 
добавкой по канлям СИЗСООН (1 1} Раствор исограииченно дотго 
Уетойчиа 

Этанольный 4% ный раствор устойчив ие более 10 сут 

Смешанный индикатор Растворяют по 9, г тимотово.о 
синего и бромти голового сниего в 20 мт этаноза и разбавзяют до 
100 мт водой 


Огсаждение купфеооноя 


Ход аназиза К нейтральному раствору сульфата галлия добавляют 2 н 
раствор 115$0. до 200—300 мл и холодный (200) 6% вый раствор 
ку иферола На 100 мг галзия ирнменяют 06 г купферона Через неко 
торое время фильтруют через фильтр красная лепта н к слабомутному 
фильтратх добавляют еще 1..2 мт раствора купферона Этот раствор 
снова фильтруют через тог же фильтр Если фзльтрат не прозрачный, 
осаждение повторяют Осадок промывают 2 н раствором 550. при 
сильном отсасыванин Хаерид нон должен нолностью отсутствовать, 
так как @аС]. детуч Осадок в фарфоровом тигле сушат озоляют и 
прокаливают при 950°С до бЗа.О; Осадок гигроскопичен! Фактор не 
ресцета Са>О; на 2а — 0 7439 
Методика позволяет отдезять ба от ш Ге, АП и лантаноядов 


ГЕРМАНИЙ 


Определение германия Се“*+ в растворе 
Осаждение в виде трипирокатехингерчаната 


Ход иназиза К 15 мт раствора содержанего 05—20 мг Се*:, прибав 
ляют 5 мл 16% ного раствора нирокатехина, 2 мл 5 % ного раствора 
сульфата патрия №а250. 181150 дзя тучшей коагуляции осадка и 8 мт 
ацетатиого буферного раствора с РН 4 К смеси при перемешиваяяи 
прибавляют 25 мя раствора комитекса кадмия с о фенантрозином Че 
рез 15—30 мни осадок отфитьтровывают через стеклянный фяльтрую 
щий тигель № 3 или 4, промывают 2 раза порниями по 5 мл воды, 
| раз 3 мт 96 % ного этаноза Сушат при 190—110°С до постоянной 
массы и взвешизают триинрокатехингерманиевую кислоту [СЧРПеп:] 

[Сс{О.СИЁ], Фактор нересчета на Че— 0,08347 Метод применяют 
после отлелепия германия дистиллянией ни экстракиией 
Реактивы 
Комплекс кадмня с о фензитролином, 001 М Раство 
ряют отдельно 021 г безводного сульфата кадмия (9450: в 50 мл воды 
и0 364 г о фепантролнна в 50 мт воды, позученвые растворы смешива 
ют перед применением 

Буферный раствор с РН 4 Смешизают равные объемы 

1 н раствора ацетата натрия СН.СООМа ЗН.О и Ги раствора уксус 
ной кисзоты СН.СООН 


ЖЕЛЕЗО 


Определение железа Ее3? в растворе 
Осаждение аммиаком 


Ход аназиза Методику осаждения см в разделе «Стандартизация ра 
створа Гез+ гравиметрическим методом» Нро‹аливаине не следует ве 
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сти прн темнератуое выше 700°С так как при этом может образовать- 
ся РезО. Прокаливание можно вестн на бунзеновской горелке 
Присутствие солей 1иелочных н шелочпозсмельных металлов не ме 
пзает, есзи осаждевне проводнть в ирнисутствии достаточного ко тичества 
аммонийных солей Для отделення от Мё?+ проводят переосаждение 


Мешают аннопы образующне осадки (РОТ, Аз07 `, $02} и раст 
Е 2. - 
воримые комплексы (Е-, РО? ^, СаНЮ5 °) 
Осаждение гидроксида Ре(ОН); возможно также уротроппном, 
гидратом гидразина нлн анетатом аммония рН полного осаждения ра 


вен 23—41 
Фактор пересчета Ре›Оз на 2Ге — 8,6994 


Осаждение о оксихннолиноя 


Ход анализа Эсаждеиие ври нагревачин нроводят в растворе, содер 
жащем 20% уксусной кистоты на холоду содержание СН.СООН дол- 
жно быть не ниже 15 $ Тартрат в растворе не допускается 

Осаждают избытком 4 % ного ацетатпого вт! этанольного (можно 
в ацетоне) раствора о оксихинолипа Осадок оксината (СНзОК)зГе 
отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3, промы- 
вают горячей водой н сушат при 1260°С до постоянной массы Можно 
осадок отфильзровать черсз фильтр красная лента промыть выс\шять 
в фарфоровом тигле, озолить ни прокалить ирн 700°С до ГеОз {ие вы 
вс’) Фактор переспета окенната {С»НО\) Ге на Ге— 0 1144 окснда 
РеОз на 2Ес — 96994 

Для титриметрического определения растворяют осадок в 2 и НО, 
добавляют 10—15 мл конпентрировазиюй НзРО; и разбавтяют до 208 мл 
волой Далее добавляют 2—3 капли 0,2 % ного этапольтого раствора 
метилового красного н ОГ и стандартного раствора бромид бромата 
до перехода красной окраски в желтую и сше избыток бромнд бромага 
1—2 мл Добавляют 2—3 г иодида калия КТ Коричневый осадок или 
окрашенный раствор пода титруют обратным методом 0} н раствором 
тносульфата натрия №5520. добавляя в конце титрования 2--3 мт 
0,5 % ного раствора крахмала Г мл ОР и раствора КВгО. соответству- 
ст 04654 мг Ре 


Осаждение купфероном 


Ход анализе К слабокистому раствору Ее'+ прз помешивании добав 
ляют на холоду 6 % ный раствор купферона рн этом образуется 
красный хлоньевндный осазок Если после отставвания в прозрачном 
растворе от добавления каитли раствора ктиферопа образустся безач 
муть, то это означает, что осадителя добавлено достатоию Через 15 мин 
осадок отфильтровывают через фильтр красная лента 

Осадок промывают холодной водой затем на фильтр вливают ие 
скотыю раз аммиак {1 1}, чтобы удалить нзбылок осадителя после 
чего снова промывают водой Осадок с фильтром сушат в пзатнновом 
тигле, озоляют и прокаливают прн 700°С до Ге.О, Фактор пересчега 
РеОз иа 2Ее — 96994 Избыток кнслоты не мешасг определенню Дия 
отделения от Со, № и н Сг осадок первый раз промывают водой с 
добавкой соляной кислоты 


Осаждение © нитоозо В нафтолом 


Х00д анализа Раствор соли Ре?- ‹парнвают ло чатого объема и нейт 
рализуют аммнаком до начата образования осадка Осалок растворяют 
добавленнем нескольких капель ИС] {1 1) Добавтяют равный объем 
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50 % лого раствора уксусной кислоты Для осажления добавляют из 
быток 2% ного раствора & нитрозо В нафтола в 50% ной СН.СООЧН 
при перемешивании на холоду (20°С) Через 6--8 ч осадок отфильт 
ровывают через фильтр красная лента н промывают 50 % ной уксусной 
кислотой, а затем холодной водой Осадок переносят с фильтром в 
фарфоровый тигель добавзяют равное количество щавелевой кислоты 
остарожпо сушат и озоляют Медленно поднимая температуру прока 
ливают при 7900°С до Ге.О; Фактор пересчета Ре›Оз на 2Ре — 0,6991 

Исходный раствор не дозжен содержать много свободной кислоты 
Концентрация СН.СООН должна строго соблюдаться но не превышать 
50 % Осаждение фильтрование и промывание проводят на холоду Вы 
держнвают до образования осалка (6—8 ч) 


золото 


Определение Аи?+ в растворе 
Восстановление до злементного золота 


Ход анализа К слабокислому раствору Лиз+, не содержашему нитратл, 
а также и другнх окислителей добавляют пятикратное количество ра 
створа восстановителя {РезО., Н.5Оз Ма.С.0. ити $1) и нагрева 
ют на водяной бане несколько часов Выпадает коричневый осадок эле 
ментного золота Отстоявшийся раствор над осадком испытывают одной 
каплей раствора восстановителя на полноту осаждения Осадок от 
фильтровывают через фильтр красная деита, промывают 0,1 н НС 
сушат, озоляют и прокаливают при 600°С Взвешивают Ач 
Уравпенне реакций восстановления 


2АНСИз -— ЗМа2$0з + ЗН2О == 2Ан +- ЗМа» 504 - ВНЕ, 
2АиС1ь -1. ЗКа2С›О. = Ав -- 6МаС! + 6СО, 


Для болыних количеств золота чаще всего используют в качестве 
восстановителя 1150; для малых количеств, а также дтя отделения 
от платины ирименяют гндроксиламии соляпокистый 


Осаждение меркаптобензтиазолом 


Ход анализа Из нейтрального раствора пробы осаждают Ац?+ избыт 
ком насыщенного (-5 $ иного} этанольного раствора очищенного Мер 
каптобснзтиазола Выпадает желто белый осадок состава Ан (С: №52) з 
Осадок содержит осаждающий реактнв и должен прокаливатеся до А! 
Осадок отфильтровывают через фильтр красная лента, промывают го 
рячей водой, сушат, добавляют 2—3 кратное количество щавелевой кис 
лоты, озоляют и прокаливают при 800°С Взвешивают золото 


Иод 


Определение [- в растворе 
Осаждение митратом серебра 


Ход анализа К раствору пробы объемом 150—200 мл добавляют 1— 
2 мл разбавтенной НМО; {1 1) иб[н раствор нитрата серебра АЗМО; 
по капзям Полноту осаждения определяют по образованию крупно 
хтопьевидного осадка При размешиванни нагревают смесь до кипения 
и оставляют па 2—3 ч в темноте для остывания Раствор декантирую“ 
через стеклянный фильтрующий тигеть № 4, промывают водой содер 
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жащей несколько капель НМО;, затем водой без НМО; и паконец эта- 
нолом Сушат при 120—130°С Взвешивают Аз] 
Уравнеиие реакции 


Ма[ -+ АЗМО.: = АВГ -- МаМОз 
Фактор пересчета АГ на иод — 0,5405 
Осаждение хлоридом палладия 


Ход анализа К раствору пробы добавляют | г сухого Мас н несколь- 
ко капель концентрнированной НС! Нагревают раствор до 70°С и мед 
зенно добавляют 25 мл 0,2 н раствора хлорида палладия РаС]ь Смесь 
оставляют па 24 ч при 40 °С, затем фильтруют через фильтрующий ти 
гель № 4 промывают водой Сушат [ ч при 190°С Охлаждают в 
вакуум эксикаторе Взвешивают Р9][. 

Уравнение реакции 


2№а1 + РЫСЬ = РЫ» -'- 2МаС] 


Фактор пересчета Р41о на нод — 0,7046 

При 100°С соединение РУТ, впотне устойчиво, при более высокой 
температуре можег произойти потеря иода 

Мешают восстаповнтели н большне количества Вг- Пе мешают 


№0 и $03 


Определение иодата 10; в растворе 


Осаждение нитратом серебра 


Ход анализа В слабо сериокислый раствор нодата пропускают серни- 
стый газ $0, для восстановления иодата до нодида Через раствор про- 
пускают ток СО. для удаления избытка 50. и добавляют избыток 0,1 н 
раствора ннтрата серебра АВМО. Исходный раствор должен быть сла 
бо сернокислым, перед введеннем осаднтеля (АВМО.) добавляют 5 мт 
концентрированной НМО;, Далсе ведут определегие подида, как описа- 
но выше Фактор пересчета АРТ на 105 — 0,7450 


Определение периодата 10; в растворе 


Осаждение нитратом серебра 


Проводят восстановление периодата как и иодата пропусканием $0.. 
Поскольку реакция протекает замедленно, во время восстановления ре 
акцнонную смесь нагревают Далее ведуг определение как иодат иона, 
Фактор пересчета АрТ на 0; — 08131 


ИНДИИ 


Определение 113+ в растворе 
Осаждение аммиаком 


Ход анализа К горячему раствору пробы, содержащему питрат ам- 
мония добавляют аммиак (1 1) до РН 5—6 по универсальной инди- 
каторной бумажче Осадок 11{ОН); посте короткого отстанвапия от- 


201 


фильтровывают на флльтр красная ченга я промывают волой Осадок с 
фильтром сушат, озоляют н прока‘мвают при 950°С но Га»Оз 
Уравнения реакций осаждения и прокалаванля 


17 (ХОз)з -- ЗУНШОЙ = 1 (ОН) -- ЗН, ХОЗ, 
211 (ОН); .- 12 О; +- ЗН. О 


Фактор пересчета тьО; па 2т — 08271 

Эта методика дает возможность отделять ипдий от двухвалентных 
мсталчов но при этом осадок необходимо персосаждать 

Для более полного отделения л** от мешающих металлов прово 
дят осаждение сернистым аммонием (МН ).$ в стабоахотначном рас 
творе содержащем тартрат Осадок сульфида 1.5. олфильтровывают 
через фильтр красная лента промывают водой растворяют в ИМО; 
(1 1). затем осаждают амчнаком (Е Ё} и ведут определенье как опн 
сано выше 


Осаждение о оксихинолином 


Хоб анализа К раствору пробы, пс содержашему свободной кистоты, 
добавляют 2 г апетата натрия СН.СООМа ЗН.О и 2 мл ледяной уксус 
ной кислоты, далее разбаваяют его горячей водой до -—-200 мл Если 
содержанне [13+ 720 мг, то разбавтяют раствор до меньшего объема 
Нагрепают смесь до 70—80 °С и добавляют 4 \ ный ацетатный раствор 
о оксихинолина до появления желтого окрашивания раствора над осад 
ком Пги частом перемешивании дают смеси остыть в теченне 2—3 ч 
и отфизьтровывают осадок окснната индия через стеклянный фильтру 
ющий тигель № 4 Осадок промывают сначала горячей водой, затем 
холодной до нечезновения желтого окрашивания промывной жилкости 
Сушат осадок прин 120°С ин взпвептивают оксинат индия Ш {СНОК)+ 
Фактор пересчета оксината нндия на индий —- 0 2098 

Осадок оксината индия можно растворить в 10 -15 0, ной НС и 
опреде мть индий броматометрическн 1 мл 0,1 н раствора бромата 
калия КВгО; соответствует 0,9575 мг индия 


КАДМИЙИ 


Опрелеление С4?+ в растворе 
Осаждение гидрофосфатом аммония (МН). НРО‹ 


Ход анализа К 100 мл нейтрального раствора пробы при 60°С добав 
ляют 15 кратный (по массе) избыток гидрофосфата аммония в раство 
ре Выдерживают еще 10 мин при 60°С и оставляют стоять на ночь 
Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 4, 
промывают водой, содержащей гидрофосфат аммоння затем несколько 
раз холодной водой и два раза смесью этавола с эфиром (1 1). Сушат 
при 100°С и взвешивают фосфат кадмий аммония СЧ(МН.) РО, НО й 
Уравнеине реакции 


Са$О, -!. (УМНА НРО, = Са (МН РО, —- МПиН80, 


Фактор пересчета Са(МН.)РО; НО из кадмий — 04617 

Просушивание при 100°С проводят короткое время да достнжения 
постоянной массы Излишняя сушка ведет к частичной нотере НО при 
болес высокой температуре начинает теряться МН. Можио осадок 
Са(кКНРО. отфильтровать на фильтр бетаз лента промыть высу 
итить при 120°С и прокалить при 900—1000 °С до пирофосфата кадмия 
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в фарфоровом тигле Фактор пересчета пирофосфата С1.Р.О; иа кад- 
мий — 05638 


Осаждение пиридия роданидоя 


Ход анализа К 100 мл холодного нейтрального раствора пробы до 
бавтяют 95—1 г сухого роданида аммония МН.$СМ ин избыток {10— 
15 мл) пиридина С5НыХ Выпадает медленло осадок комплекса состава 
(Сару. (56%): 

Еслн осаждение проводить при нагревании до 50°С, то образуется 
комплекс состава ({СЧРу>) ($СМ)» Осадок образуется немедленно При 
перемешивании дают раствору остыть Осадо< отфильтровывают черсз 
стекляяный фичьтрующий тигель № 4 и промывают в следующем по 
рядкс сначала водой с 0,5 % объема пирндина н 03% роданида ам 
мония затем 4—5 раз 25 % ным раствором этанола (25 мл этанола, 
73 мл волы 2 мл пирнидина и ОТ г роданида аммония} Далее промы 
вают 1- 2 раза абсо потиым этанолом, в КОоТОром находится пиридни 
(1 мл на 10 мл), н наковец 5-—6 раз эфиром с 2 каплями пиридина 
на }5 мл 

На правильный состав промывиой жидкости и последовательность 
промывания обрашают особое внимание, чтобы пс растворить осадок 
После промывачня осадок сушат в вакуум эксикаторе 10 мии и взве 
шивают Уравнелие реакции 


С430, + 2ХН, $СХ -- 4Ру = (Сару) ($СХ)» + (ХН) 2504 


Фактор иересчста (Сару.)(5СМ№)› на кадмий — 02063, (СарРу.} 
(5СК)»› равен 0 2909 


Осиждение о оксихинолиноя 


Ход анализа К нейтральному или слабокиелому раствору пробы до 
бавляют сухой карбонат натрия до начала образования мути, которую 
растворяют добавлением по каплям СН.СООН (11) Раствор нагре 
вают до 60°С и добавляют 4% пый этанольный раствор о окенхино 
лица для осаждения С4?", до появиения желтого окрашивания раство 
ра над осадком Смесь иагревают 2—3 мин до книепия, фальтру ют че 
рез стеклянный фильтрующий тигель № 3, промывают осадок горячей 
водой затем холодной Сели фильтрат после остывания мутнеет а при 
нагревании просветляется, то это происходит от набытка осалителя; 
если раствор при нагревании не просветляется, то его сще раз фильтру 
ют Осалок сушат при 130°С, проклливать его иельзя Взвешивают ок- 
сннат кадмия С9(СЯБОХ)>2 1,5 НО Фактор пересчета скевната кадмия 
па кадмий — 0,2629 

Осалок оксината можио растворить в 2 н растворе НС] и закон- 
чить определение броматометрически. Для этого к раствору окениата в 
2 н ИС добавляют 2- 3 капли 02 % пого этанольного раствора мети 
лового красного и избыток 0,1 н раствора бромид бромата до перехода 
окраски ииликатора из красной в желтую н еще 1—2 ма Добаваяют 
2 г сухого подида калия и титруют обратным методом избыток бромид 
бромата 0,1] и раствором тиосульфата натрия №а25:Оз, добавляя 2—3 мл 
054% ного раствора крахмала 1 мл 01 и раствора бромид бромата 
соответствует 1 405 мг кадмня 

Метолика даст возможность отделять кадмий от шелочных и ше- 
лочноземельных металлов путем осаждения в уксуснокислой среде 
Осаждением в шелозчной среде МзОН возможно отделение от А|, Сг, Ге, 
Аз 55, пн В! 
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Огаждение хинальдиновой кислотой 


Ход анализа Раствор пробы объемом -150 мл, содержащий 100— 
200 мг С4?", нагревают на водяной бане несколько минут н при пере 
мешивании лобавляют по каплям 33 4% ный водный раствор хннальли 
новой кислоты ни ес ватриевой соли Раствор нейтрализуют аммнаком 
{1 1) и Ен раствором МаОН до образования белого хзюпьевидного 
осалка Раствору © осадком хинальдата кадмня СЧа{СьНО2М). дают 
остыть и декантир\ ют через стеклянный фильтрующий тигель № 4, 
осадок переводят на фильтр и промывают холюдной водой Осадок су 
шат нри 125°С и взвешивают Фактор пересчета хинальдата кадмия 
СЧС: НОУ }› на кадмий равен 0 2462 


Реактинв 


Хинальдиновая кислота НС О.М 25.0 М- 20920 При 
меняют 33% ный водный раствор хинальдиновой кислоты Раствор 
устойчив при хранснии в темной склянке несколько недель 


Огаждение антраниловой кислотой 


Ход аназиза ИНагревают до кипения 150 мл нейтрального раствора 
пробы со 108 мг С3?° и добавляют 20 мл 3 % ного раствора аитрани 
ловой кислоты Смеси дают остыть в течение Г ч и фильтруют через 
стеклянный фильтрующий тигель № 4, осадок промывают разбавлен 
ным раствором осадителя (120} В коние промывают несколько раз 
этанотом Осадок антранилата кадмия Са(С НОМ). сушат при 105— 
110°С и взвешивают Фактор нересчета Са(СЬО.Х), на кадмий — 
0,2922 

Определепию мешают Сны №, Со, С, СН.СОО- и большие коли 
чества солей аммония 


Осаждение меркаптобензтиазолом 


Ход анализа К раствору пробы добавляют аммиак (1! в избытке, 
чтобы образуюншйся вназале осадок полностью растворился с обра 
зованием аммначного комилскса Добавляют насышенный (-—5 % ный} 
этапозьный раствор меркаптобензтиазола в неболыном избытке Воз 
никает густой молочного цвега осадок, который при слабом нагревании 
и перемешивании переходит в белый кристаллический Осадок отфильт 
ровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 4, промывают во 
дой, содержащей аммиак сушат при 110—120"С до постоянной массы 
Взвешивают меркаитобензтиазолат кадмия Са{С Н.\5$;:). Фактор пе 
ресчета на кадмий — 0 2527 


Определение кадмия в магниезых сплавах 


Огажденне диэталдитиофосфатом никеля 


Ход анализа Растворяют 0 2—0,5 г сплзва в 15 мл разбавленной Н.5О4 
{{ 5) н добавляют несколько капель разбавленной НМО; (11!) При 
содержаипии значительных колнчеств циркония в сплаве вводят еще 2— 
3 мл НМО, {#1} После охлаждения к раствору добавляют 15 мл 065 н 
раствора днотизлитиофосфата никеля {С.Н .О}.Р5$]-№! Через | ч оса 
док диэтиллитнофосфата кадмия отфильтровывают через стеклянный 
фильтруюный тигеть № 3 промывают насыщенным водным раствором 
днэтиздитнофосфата викеля и сушат до ностоянной массы при 105°С 
Фактор пересчета [{С.Н:О)›.Р$$].С4 на кадмини — 0.1588 

Определяют до 005 % СЧ и более Не мешают 2п и А| 
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Определение кадмия в медных сплавах 


Осаждение диантипирилметаном 


Ход анализа Растворяют 0 1-—0,2 г сплава в 5 мл концентрированной 
Н\УО,, добавляют 3 мл концентрированной Н25Оу и выпаривают до на 
чала выделения паров серной кислоты для удаления НМО; После ох 
лаждения добавляют 80 мл воды, 0,5 г днантипирилпропилметана 
{ЛАМ), нагревают почти до кипения и сразу же вводят 20 мл нагре 
того 10 % ного раствора бромида калия КВг Образуется осадок тетра 
бромкадмната диантипирилметана (СзНО»№4)Н»[СаВт Для полно 
ты выделения комплекса осадок оставляют на 2 ч (в присутствии не 
больших количеств Ре?+ оставляют на 3 ч) Осадок отфильтровывают 
через стеклянлый фильтрующий тигель № 3 или 4, промывают на фильт 
ре сначала 0,5 н раствором Н›5О. солержашим 15% КВги 05% 
ДАМ, затем 0,1] н раствором НС|, содержащим 0,5 % КВг и 0,2 % ДАМ 
Высушивают осадок при 110--120°С Цвет осадка должен быть белым 
илн слегка желтоватым Взвошивают тетрабромкадмиат диантипирил 
метана Фактор пересчета на кадмий — 0,1367 

Для отделения от мешающих металлов осадок на фильтре раст- 
воряют в горячей 1н Н»›5О., доводят ею же объем до — 80 мл прибав 
ляют 0,3 г ДАМ и нагревают почти до кипения (осадок комплекса 
по мостью растворяется) Добавляют 10 мл 19 % ного раствора КВг н 
оставляют остывать на 2 ч Далее осадок отфильтровывают и ведут 
анализ, как описано выше 


КАЛИИ 


Определение К+ в растворе 


Огсаждение перхлоратом 


Ход анализа 1 Раствор пробы, свободлый от сульфата и солей аммо 
ния, выпаривают ло —20 мл в фарфоровой чашке и добавляют 20 % ную 
НС10. — по 9 мл на Г г КС! Раствор выпаривают на песчаной бане 
до появления белых паров После охлаждения смывают степки чашки 
водой, добавляют немного НСО. и снова выпаривают досуха Остаток 
после охлаждения смачивают 15 мл 96 % ного этанола, содержащего 
0,2% НСО. Осадок отфильтровывают через стекляпцый фильтрующий 
тигель № 4, промывают выше указанным этанолом, а затем малой пор 
цией абсолютного этанола Полноту промывания определяют по отсут 
ствню остатка после выпаривання последней порции промывной жид 
кости Осадок КСЮ. высушивают при 130°С и взвеитивают Уравнение 
реакции 


КС -- НСЮ. = КОЮ, + НС 


Фактор пересчета КСО. на калий — 0.2822 

2 К раствору пробы добавляют избыток НСО. (1 мл 70% ной 
НСО; на 300 мг калия) и выпаривают раствор при 300°С досуха Стен 
ки стакана промывают малым количеством горячей воды размешива 
ют остаток с водой и снова выпаривают раствор до паров После ох 
лаждения смачивают остаток смесью л бутанола мн этилацетата (11) 
и нагревают 2—3 мин После охлаждения осадок отфильтровывают че 
рез стеклянный фильтрующий тигель № 4 Остаток на стенке стакана 
обмывают водой и выпаривают досуха Смачивают смесью п бутанола 
и этилацетата и переводят на фильтр Промывают на фильтре малыми 
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порциями той же смеси Тигель с осальом сушат 15 мин при 300—350 °С 
Взвешивают КС. Фактор пересчета КСЮ. па калий --- 0,2822 


Огаждение тетрафениборатом натрия 


Ход анализа К раствору пробы, имеющей рИ от 3 до 6, пагретому до 
40-—60*С добавляют полуторный избыток 3% ного водного раствора 
тетрафенилбората натрия №а[В{С:Н) 4] После охлаждения осадок от 
фильтровывают через стеклянный  фильгруклций  тигель № 3 или 4, 
промывают холодной золой (или 3 % ным раствором тетрафенилбората 
натрия приготовленном па насыщенном растворе тетрафенилбората 
калия) Осадок сушат при 195—130°С и пзвешивают КВ (СН 
Осадок устойчив при нагревании до 265°С Фактор пересчета 
К В(СН: ка калнА- 0,1092 

Определелию не мешают 14+, №+, Мо’+, Са?-, Ва?*, Са?+, Сит+, 
Ми2+, 052+, Со?т, №12+, Ип?+, Ге {п я ПП), Сгз+, А!3*, А$3+, 563-, 
$п {1\) Тии цо+ Мешают №Ну, Авг Но+, Ти ТВ 
Раствор тетрафепилбората натрия №а[В (С.Н5) ] 
Молекулярная масса 3-12 23 Готовят 3 % ный воднын раствор Ирн хра 
нении постепенно мутнеет вследствие гидролиза Для очистки сего пе 
ред примелеписм встряхивают со свежсосажденным гидроксидом ат 
миния АО); н отфильтровывают Хранят раствор при температуре 
0°С РН раствора должен быть — 5 


Осаждение дипикриламином 


Ход анализа Нейтральный раствор пробы (рН 7,0—7,8), содержащий 
5-20 мг калия, нагревают и добавляют к нему 6 мл свежеотфильтро 
ваниого 3% иного горячего раствора дипикриламината матния Черсз 
12 ч осадок дниикричамината калия отфильтровывают через стеклян 
ный фильтрующий тигель № 3, промывают насыщенным раствором ди 
пукризамината калия на холоду Тигель с осадком сушат нри 195°С 
до постоянной массы Осадок устойчив при вагреваини до 220°С Фак 
тор пересчета липикри тамината калия на калнй— 0,08190 


Резктив днонкриламин 


Раствор дипикритламината магния, 3% нын Смещивают 
12 г дивикриламипа (СьН5О №; молекулярная масса 43922} сбг 
оксида магния М0, добавляют 400 мл волы и хорошо перемешивяют 
Через 16—20 ч раствор фильтруют 

Раствор дипикритамнната натрия, 3%“, ный Для его 
приготовления смешивают 12 г дипикритамнит с 15 г карбоната нат 
рня №а2СОз н добавтяют 400 мт воды, переметивлют смесь ло раство 
рения н фильтруют Можно применять вместо липикриламнлата магния 


Определение калия в стекле 


Осаждение тетрафеннаборатом натрия 


Ход анализа Смачивают 03—0,5 г толко растертого стекла в платина 
вой чашке несколькими каплями воды, добавчяют 10 мл копцентриро- 
ванной НЕ перемешивают платиновым шпателем {нли илатвиовой про- 
во точкой) и нагревают до полного удачения атавиковой кислоты К 
сухому остатку добавляют 20—95 мт горячей воды, | каплю 0,1 % ного 
раствора фенолфталеина, накрывают чашку часовым стеклом, помеша 
ют на водяную баню ин осторожно небольшими поринями добавляют 
свежепрокаленный оксид кальция СаО до появления устойчивого ро 
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зового окрашивання (осле этого добавляют избыток СаО 0,3—0,5 г 
Раствор с осадком нагревают на водяной боне в течение 1 ч, время от 
времени перемешивая Фильтруют через фильтр белая лента, осадок 
на фильтре промывают 10—15 раз горячим раствором 3 г оксида каль- 
ния СаО в 1 л воды 

Фильтрат и промывные воды исйтрализуют 2 н НС до обесцве 
чивания и упаривают до — 10—15 мл прны содержании К+ 2—5 мг или 
до 40—45 мл нрх содержании Кт 15—20 мг Добавмиют каплю 9,2 % но 
го этанольного (60 40} раствора метилового красного и 19 % ную ук 
сусную кислоту до появления розового окрашивания, нагревают до 40— 
50`С и осаждают калий рассчитанным количеством 1% ного раствора 
тотрафеннябората натрия с 5—10 % избытка Через 3--5 мин после 
осаждения стакан помещают в хочюдную воду со льдом н через 10 мин 
фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 4 

Осадок переносят на фильтр, хорошо отсасывают и промывают 5— 
7 раз малыми порциями (по 0,5—1 мл) холодной воды, добавляя но 
вю порцию посте полного отсасывания предыдущей Осадок сушат 
при 110-—130°С в течение 30 мин и взвешивают тетраборат калия 
ВН; Фактор пересчета па калнй — 0,1092 


Определение калия в стекле 
с применением комилексона Ш 


Осаждение тетрафенилборатом натрия 


Ход анализа В платиновой нашке смачивают водой 0,1—1 г тонко ра 
стертого стекла прибавляют 5—1 мл концентрированной ИЕ и | мл 
72% ной НСЮ.: Выпаривают смесь досуха на песчаной бане После 
охлаждения еше раз выпаривают с Е мт НСО. досуха 

Сухой остаток растворяют при нагревании в 20 мл 5 % ного раст 
вора комплексона ПТ Если требуется, полученный раствор фнльтруют, 
фильтр промывают водой, фильтрат доводят до —-90 мл добавляют 
3 канли 0,1 % вого раствора бромкрезолового пурпурного нейтрализу 
ют | н раствором №8ОН до пурпурного окрашивания {рН 6,5} и ох 
таждают до 20°С 

Для осаждения калия прибавляют при перемешивании к раствору 
8 мт раствора тетрафеннабората натрия, содерлащего 1,7 г реактива 
в 59 мл воды Через 3 мин носле осаждения перемешивание прекраша 
ют и дают смеси отстояться в течение 30 мин Осалок отфильтровыва 
ют через стеклянный фитьтрукиний тнгель № 4, промывают на фильтре 
8—10 раз порциями по 3 мл насыщениого раствора тетрафеннзбората 
калия и затем 1—2 мл воды Осадок сушат при 120°С в течение [чи 
взвсшивают Фактор пересчета К [В (С 1;) 4] на калий — 0,1092 

Для определения поправки на содержание калия в реактивах про 
водят холостой опыт так же, как ин анализ пробы, добавляя непосред 
ственно перед осаждением 50 мл точно 0,5 % ного раствора хлорнда 
калия КС! в качестве стандарта 

Определяют от 05 до 24 мг КО Содержание других оксидов 
{кроме 5Юз, В2Оз н щелочных металлов} ие должно превышать 100 мг 


Определение калия в силикатах 


Осаждение дипикрилациной 


А09 анализа Разлагают плавиковой и серной кислотами 0,5 г тонко ра 
стертого силиката в платиновой чашке при нагревании до паров #1550 
При содержании щелочных метазтов <8 % к остатку добавляют 4 мл 
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кониентрированной НС, размашивают платнновым шпателем и снова 
нагревают на песчаной бане для удаления НС] (но не досуха) Прибав 
ляют к остатку 5 мл воды размешивакл и упаривают до образования 
кашицы Затем добавляют 25 мл воды нагревают, прибавляют 0,2— 
095 г оксида магния МЕО {в зависимости от количества В2Оз в сити 
катс} и кинятят 3—-5 мин После охлаждения фильтруют в мерную 
колбу вместимостью 100 мл, промывают осадок водой и разбавляют 
раствор до метки 

Отбирают 100—50,0 мт потученного раствора, выпаривают 40 
—8 мл и к горячему раствор; добавляют 2 мл свежепрофильтрованно 
го 964% ного горячего раствора диникриламяната магция (приготов 
ление см выше} Если сразу же выпадает большое количество осадка, 
что указывает на присутствие <00[ г окснла калня К.О, то добавля- 
ют еще от 2 до 6 мл раствора реактнва, в зависимости от количества 
калия Через 12—16 ч осадок отфильтровывают через стеклянный фильт 
рующий тигель № 3 и нромывают насыщенным водным раствором ди 
никриламината калия Тигель с осадком сушат при 105`С, взвешива 
ют дипнкрнламинат каляя Фактор нерссчета на казий — 008199 


Определение калия в шамоте 
Осаждение тетрафенилборатом натрич 


Ход анализа. Разлагают навеску тонко растертого шамота нрокалива 
писм с 8-10 кратным количеством смеси хлорида аммония и карбона 
та кальция (18) в платиновой чашке После улетучивания хлорида 
аммония остаток переводят в стакан вместимостью 250 мл, разбавля 
ют до 50—60 мл водой, кипятят 30 мин н выпаривают ло -—^46 мя Смесь 
фильтруют через фильтр белая лента, фильтрат собирают в мерную 
колбу вместимостью 190 мл и разбавляют водой до метки 

Отбирают аликвотную часть раствора, содержащего 8,2—0,5 % ок 
сида калия К.О и определяют калий осаждением тетрафенилборатом 
натрия прин РН 2 илн рН 6,5 в присутствии комплексона ИЕ (см выше} 


КАЛЬЦИИ 


Определение Са?+ в растворе 
Огаждение оксалатом 


Ход анализа К раствору пробы добавляют несколько капель коинен- 
трированной НС н разбавляют водой до 100—200 мл Кипячевием от 
гоняют СО; н добавляют З г сухого оксалата аммония (№Н:}2С20. П.О 
Нагревают раствор до 70°С добавляют 2—3 канли 0,2 % ного раетво 
ра метилового красного и по каплям аммиак (1 №) прн неремешиванни 
до перехода красной окраски индикатора в желтую Для кристалли 
заини осадку дают отстояться в течение { ч и декантируют жидкость 
через стеклянный фильтрующий тигель № 3 Осалок заметно растворим 
в воде, поэтому его промывают 1% ным раствором оксалата аммония, 
затсм переводят на фильтр и промывают до отрицательной реакцни на 
С! ион После этого промывают порцией этанола и затем эфира Сушат 
при 100-—105°С Температуру сушки выше 110°С нревышать нельзя, 
так как ирн более высокой температуре осадок оксалата может частич 
но терять воду Взвешивают Са(С.О.} НО 
Уравнение реакини 


Сао -- (МН. )2С>0, = Сабо, -- МН 
Фактор нересчета СаС›О. па кальций — 0 2743 
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Осадок можно отфильтровать через фильтр синяя лента, промыть 
1% ным раствором оксалата аммония затем в платиновом тигле су 
щить, озолить и прокалить до СаО После охлаждения в эксикаторе 
взвенивают Фактор пересчета СаО на кальний — 0,7147 

Для титримстрического окончания определения кальция осадок 
СаС:О; после промывания на фильтре № 3 растворяют в разбавленной 
Н.50,; {1 1) Промывают фильтр водой, разбавляют раствор до 
—200 мл, добавляют Н2$0. {1 1} до общего объема 10 мт, нагревают 
до 80—90°С и титруют 0,1 н раствором перманганата калия КМпО» 
до ноявления устойчивого розового окрашивания [Г мл @ Ён раствора 
К\АпО. соответствует 2,004 мг кальция 

Осаждению мешают посторонние катноны кроме шелочных метал- 
зов и магния Стронций и барий в болыших количествах также осаж 
даются В присутствни магния осаждение ведут из аммиачного изн нейт- 
рального раствора Наилучшее разделение кальция н магчия происходит 
при РН 5 Оксалат магния осаждается из пересыщенного раствора че 
рез несколько часов 


Определение кальция в алюминиевых сплавах 


Осаждение оксалатом аммония 


Ход анализа Растворяют 5—10 г снлава {при содержанни 20,1% 
кальция бер\т { г) в 150 мт 26 % ного раствора гидроксида натрия 
№аОН в стакане вместимостью 800 мл Когда пройдет бурная реакция, 
раствор нагревают до нолного растворения сплава, что узнается по 
прекращению выделения пузырьков водорода Раствор разбавляют до 
500 мл, прибавляют 10 мл 10 % ного раствора карбоната натрия МазСОз 
или 5 мл 10% ного раствора гндрофосфата натрия Ма:НРО, Нерас 
творившемуся остатку дают осесть, раствор фильтруют через фильтр 
синяя лента н промывают осадок 1% ным горячим раствором МаОН 
< добавлением МаСОз или Ма2НРО. Фильтрат выбрасывают 

Осадок на фильтре растворяют в 30 мл горячей НС {Р 1) и 2— 
3 мл коннентрированной НМО, собирая раствор и промывные воды в 
стакан, в котором производилось растворение сплава Потученный рас 
твор упаривают до 80—100 мл, добавляют к нему 10 мл 50 % ного рас 
твора лимонной кислоты, нагревают до 70—80 °С, прибавляют 10 мл 
0,5 н раствора оксалата аммония, 2—3 канли 0,!4% ного раствора 
бромфенолового синсго и нейтрализуют раствор аммиаком {1 1} по 
каплям до появления светло зеленого ивста раствора при ностоянном 
размешивании 

Оставляют раствор с осадком на 1 ч в теплом месте Осадок от 
фильтровывают {через 8—10 ч) через фильтр синяя лента ин промывают 
9,1 % ным холодным раствором оксалата аммония Фильтр с осадком 
в фарфоровом тигле оучнат, озоляют и прокаливают при 1000—1100 °С 
Взвенивают СзО Фактор пересчета СаО на кальший — 8 7147 


Определение кальция в магниевых сплавах {(0,05—2 %) 
Осаждение оксалатом 


Ход анализа Растворяют 0,5—1,0 г снлава в 20 мл разбавленной Н25О4 
(1 5) на | г сплава и вагревают ло волного растворения К раствору 
прибавляют 50 мл воды, обмывая ею стенки стакана Добавляют 159 мл 
концентрированного аммнака для осаждения ббльшей частн магния и 
других гидроксидов металлов Смесь кинятят 19—15 мин фильтруют 
через большой двойной фильтр белая лента н промывают 10—12 раз 
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горячим 104% пым раствором аммиака. Фильтр с осалком гидроксидов 
МЕ(ОН). АКОП)» Мпо(ОН)», 7гО(ОН}. и РЗЭ выбрасывают 

Фильтрат и промывные воды в стакане вместимостью 300 мл упа 
ривают до объема 60—80 мл После охлаждения нейтрализуют раз 
бавленной НС] {| 1) по метиловому оранжевому, прибавляют 50 мл 
25% пого раствора хлорида аммония №П4С, 4 мл НС (1 1), 70—80 мл 
насыщевиого раствора оксалата аммония (МН4) СО и нагревают поч 
ти до книения Горячий раствор нейтрализуют аммиаком (1 1) до по 
явления желтого окрашивания и После перемешивания оставляют на 
3--4 ч Осадок отфильтровывают через два фильтра белая лента и 
промывают 8—10 раз холодным 1% ным раствором оксалата аммопия 

Осадок оксалата растворяют на фильтре в 30 мл НС (1 1), фильт 
рат ни прохывают, воды собирают в стакан, в котором велось осажде 
ние, филыр промывают 4—5 раз горячей водой 

Фильтрат нейтрализуют аммиаком (1 1), прибавляют 5 мл 50% 
ного раствора хлорида аммония, 4 мл ПС (1 1), 10—15 мл насыщен 
ного раствора оксалата аммония, нагревают до кипения и нейтрали 
зуют аммиаком (1 1) по метняовому оранжевому до появления жел 
того окрашивания, персмегцилая стеклянной палочкой Через 2—3 ч 
выпавитий осадок оксалата кальпня отфильтровывают через два фильт 
рул белая лента, промывают 6-- 8 рзз холодным |! % ным раствором ок 
сатата аммония затем сушат, озоляют и прокаливают при 1000°С в 
течение }—2 ч Взвешивают оксид кальция СаО Фактор пересчета СаО 
на калыи — 0,7147 

Определение можно закончить перманганатометрически Для этого 
фильтр с осадком оксалата кальция прокалывают в пентре острым коп 
пом тонкой стеклянной палочки н смывают оксадат кальция сначала 
пориней воды затем горячим 10 % вым раствором серной кислоты 
после чего сще раз водой Всего для растворения применяют 50—70 мл 
10 % ной П.50. Раствор разбавляют до 150—200 мл, нагревают до 
80---90 °С и титруют 005 н раствором перманганата калия КМпО; до 
появления слабого устойчивого розового окрашивапия | мл 0,05 н рас 
твора КМпО. соответствует 1 002 мг кальция 


КОБАЛЬТ 


Определение Со?! в растворе 
Осаждение гпдрофосфаточ анчония 


Ход анализа Нейтральный, свободный от аммонийных солей раствор 
нагревают до 90°С и добавляют десятикратное количество сухого гид 
рофосфата аммония (№П;}: ПРО. перемешивают и оставляют на 30 мин 
После охчажделия фильтруют через стекляпный фильтрующий тнгель 
№ 4 промывают 0,5 % ным раствором {МН} ПРО., затем 65% ным 
этаполом и наконец эфиром Осадок Со(МН.)РО+ НО высушивают в 
вакуумном эксикаторе и взвешивают Уравнение реакции 


Со$0; ++ (МНи)з НРО, == Со (№:) РОл -Е МН. НЗО 


Фактор иересчета Со(№П.) РО. Н2О на кобальт — 0,3102 

Осадок можно отфичьтровать на фильтр белая лента, промыть, как 
описано вьиле, затсм подеуитить озолить и ирокалить при 1000°С до 
пирофосфата кобальта Со»Р.О  Уравиение реакции прокаливания 


2Со (МН) РО, = Со›Р.О- -!- 2^Нз -Е НО 
Фактор пересчета Со2Р»О на кобальт — 0,4039 
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Осаждение пиридин рованидом 


Ход анализа К 80 мл раствора, содержащему —1060 мг Со?-, добав 
ляют 95 г роданида аммония ХН5СМ и пагревают до кипения Добав 
ляют 1 мл ниридина {Ру} С5Н-№М и при переменизвании дают остыть 
При этом выпадает персиково красный призмепный осадок пиридин ро 
данидного комплекса кобальта [СоРу«|{$С№}, В горячем растворе 
комплекс замстно растворим Если кристаллы осадка имеют голубова 
туЮ окраску, то это означает, что недостаточно пирилина Раствор 
охлаждают {20°С), фильтруют через стеклянный фильтрующий тнгель 
№ 4 и промывают в следующем порядке для переведения осадка на 
фильтр носле декантации применяют раствор 05 г роданида аммония 
и 0,7 мл Ру в 100 мл воды, далее промывают 5--6 раз раствором в 
85 мл воды 13 мт 96 % ного этанола и 2 мл Рус 01 г МП.5СМ, затем 
1—2 раза промывают абсолютным этанолом с 8% Ру, н наконси эфи 
ром с несколькими каплямн Ру Осадок сушат в вакуум экснкаторе 
10—15 мин и взвешивают [СоРу.] (50 М)? 
Уравнение реакции 


Со50, + 2МН, $СМ + 4Ру = [СоРу4] (5СХ) + (МНу)2 $0. 


Фактор нересчета [СоРу.| (5С№)› на кобальт — 9,1192 Мешают 
МИР в Аи2ь 


Осажденые о оксихинолином 


Ход анализа Нейтральный наи слабоуксуснокислый раствор, содержа 
щий ацетат аммония, нагревают до 60°С и добавляют небольшой из 
быток 4 % ного ацетатного раствора о оксихинолнна Нагревают до ки 
цення и выдерживают при этой температуре, пока осадок красно мяс 
ного цвета станет кристаллическим Осадок отфильтровывают через 
стеклянный фильтрующий тигсль № 3 и промывают горячей водой 
Осадок сушат прн 110°С до постоянной мзссы Ввзсшивают оксинат 
кобальта Со(СУН8ОХ), 21.0 При нагревании выше 115°С начинается 
нотеря воды Фактор пересчета оксината кобальта на кобальт равен 
0,1538 

После растворения осадка в 2 и НС| определение мажно закон 
чить броматомстрически 1 мя 0,1 н раствора бромата калия КВгО, 
соответствует 0 7367 мг кобальта 

Темнература осаждения должна соблюдаться строго так как это 
влияет на результаты определения, особенно если высокая темиерат\ ра 
Мешают А|3+, В13+, Без+ и М2+ 


Осаждение а, анитрозо В нафтолом 


Ход анализа Слабокислый раствор, содержащий —25 мг Со?+, упари 
вают да 10—20 мл и после охлаждения добавляют 5—1 канель 30 % 
ного пероксида водорода Н2О› Добавляют 2 ни раствор М№аОН до 
осаждения Со{ОН}з Добавляют 10—26 мл ледяпой уксусной кислоты 
и нагревают до растворения осадка, разбавляют горячей водой до 
—200 мл и добавляют 19--20 мл 24% ного раствора < нитрозо В наф 
тола При хорошем переметивании нагревают до бурного кипения до 
полной коагуляции осадка Жидкость над отстоявшимся осадком окра 
инвастся в желтый цвет и должна быть прозрачной Осадок отфильт 
ровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промывают 
сначала 33 % ным раствором уксусной кислоты затсм кипящей водой, 
сушат при 130°С до постоянной массы Взвешивают осадок комплекса 
кобальта состава Со(СьНОХ)з 2Н2О Фактор пересчета на кобальт — 
009639 
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Этой методикой отделяют Со от №, 7п и А! Мешают большие 
количества железа 
Реактив 
& Нитрозо В нафтоя СьН;О.М Модекулярная масса 173 17 
Готовят 24% пын раствор Для этого путем взбалтывания растворяют 
4 г реактива без подогревания в 100 мл ледяной уксусной кислоты и 
добавляют к нему 100 мл горячей воды После фильтрования раствор 
готов к применению Прн длительном хранении он разлагается и мут 
нсет 


Осаждение антраниловой кислотой 


Ход аназиза Раствор пробы (нейтральтый или слабокислый) нагрева 
ют, разбаваяют до — 150 мл горячей водой и осаждаюг С0?т незначи 
тельным избытком 3 % ного раствора антраниловой кислоты После 
охтаждення осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий 
тигель № 4, промывают водой, сушат при 105—110°С и взвешивают 
антралилат кобальта состава Со{С,Н.О.М)› Фактор пересчета па ко 
бальт — 0 1780 


Реактив 


Антраниловая кислота С;.Н;О.М Молекулярная масса 137,14 
Готовят 3 % ный раствор Для этого растворяют 3 г реактива в 22 мл 
1 н раствора №аОН Полученный раствор должен иметь слабокислую 
реакцию по закмусовой бумажке В противном случае добавляют не 
много аптрапиловой кислоты Раствор разбавяяют водой до 100 мл 
Он должен быть бесцветпым или слабо розовым Раствор хранят 
в скиянке из коричневого стекла с притертой пробкой 2—3 недели Если 
раствор стал желтым или коричневым, то его применять нельзя 


Определение кобальта в сталях и сплавах (0,5—35% Со) 


Осаждение © нитгозо В на Втолом 


Ход анализа Навсску 0 1—1,0 г сплава в стакане вместимостью 300— 
400 мл нагревают с 30—50 мл концентрированпой НФ] под часовым 
стеклом до растворения сплава Прибавляют каплями, сдвинув часовое 
стекло, конпентрированную НХО- до прекращения вспенивания и еще 
избыток 5—10 мл Окнсленный раствор выпасивают досуха 

К сухому остатку добавляют 5 мл концентрированной НС и сно 
ва выпаривают досуха Эту операцию выпаривания повторяют еще два 
раза К остатку добавляют 19—15 мл концентрированной НС] и нагре 
вают до растворения солей Добавляют к раствору 150—200 мл горячей 
воды нагревают до 80-—90°С и обмывают стекло Выделившийся оса 
док (кремниевая, вольфрамовая, ннобиевая кислоты) отфильтровыва- 
ют на два фильтра белая лента, осадок на фильгре промывают 5—7 раз 
разбавлепной НСТ (1 100), собирая фильтрат н промывные волы в ко 
ническую колбу на 500 мя Полученный осцовной раствор в колбе на- 
гревают и сохраняют 

Осадок на фильтре обрабатывают 50 мл горячего 05 $ ного рас- 
твора МаОН для растворення Н.\О. (если она присутствует) и промы 
вают 5—7 раз горячей водой Фильтрат выбрасывают Оставшийся оса 
док на фильтре промывают 5—7 раз горячей разбавленной НС! (1 1) 
для растворения соосажденного кобальта Фильтрат и промывные воды 
собирают в стакан вместимостью 300 мл Фильтр с остатком осадка 
выбрасывают, содержимое стакана выпаривают досуха, смачивают 5 мл 
концентрированной НС! и снова выпаривают досуха Полученные соли 
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растворяют в 5—8 мл концентрированной НС[, добавляют 80—100 мл 
горячей воды и нагревают до 80--90°С Выпавший осадок (510. и 
№Ь.05) отфильтровывают на фильтр белая лента с цебольшим колнчест- 
вом фильтробумажной массы Осадок промывают 5—6 раз горячей раз 
бавлелной НА (Е 100} Фильтрат и промывные воды присоединяют к 
основному раствору Фильтр с остатком выбрасывают 

Основной раствор выпаривают до 250-300 мл и в горячий раствор 
приливают небольшими порциями при перемешивании сусцензию окси 
да цинка до полного вылеления осадка гидроксидов металлов, о чем 
свидетельствует появление на дне колбы незначительного избытка ок 
сида цинка Раствор с осадком через 5—10 мин отфильтровывают на 
фильтр синяя лепта Фильтр с осадком промывают 6—8 раз горячей 
водой собирая фильтрат и промывные воды в стакан па 700—800 мл 
(первый фильтрат) 

Фильтр с осадком переносят в колбу, в которой проводнлось осаж 
дение, добавляют 30 мл разбавленной НС (1 1) и измельчают фильтр 
стеклянной палочкой Если осадок гидроксидов металлов полностью не 
растворится, лобавляют сще НС {1 1) до полного растворения осадка 
Разбавляют раствор в колбе горячей водой до 250—300 мл, нагревают 
до 70—80°С и переосаждают гидроксиды металлов Для этого к горя 
чему раствору вновь прибавляют небольшимн порцнями при перемеши 
вании горячую суспензию оксида цинка до полного выпадения гилро- 
кснтов метатлов, т е появления на дне стакана неболымого избытка 
оксида цияка Раствору < осадком дают стоять 5—10 мин в теплом мес 
те и фильтруют через фильтр синяя лента, собирая фильтрат в стакан 
Осадок промывают па фичьтре 5—8 раз горячей водой Осадок с фильт 
ром выбрасывают Фильтрат присоединяют к первому фильтрату 

Раствор в стакане выпаривают до -300 мл, добавляют 15 мл кон 
центрированной НС! и при 70°С медленно при перемешивании прибав 
ляют 2% ный раствор © нитрозо В нафтола из расчета 10 мл на каж 
дые 19 мг Со?+ Смесь кипятят 5 мин н оставляют в теплом месте на 
] ч При содержании кобальта в стали <1% раствор с осадком остав 
ляют на 12 ч 

Осадок отфильтровывают па фильтр синяя лента, промывают 6—8 
раз разбавленной НС! (1 4) и 3—4 раза горячей водой Осадок с 
фильтром завертывают в другой фильтр, помещают в фарфоровый ти 
гель и посыпают тонким слоем —[ г оксалата аммония, сушат И 030 
ляют под крышкой Прокаливают, сняв крышку, при 750—800 °С в те 
чение 50—60 мин После охлаждения осадок в тигле смачивают 3—4 мл 
концентрированной НМО», нагревают до удаления НМО; и охлаждают 
Добавляют 2 мл разбавяенной Н:$0, (1 1) и выпаривают до прекра 
шения вылеления паров серной кислоты, затем прокаливают 3—5 мин 
прн 450—500 °С После охлаждения смачивают 2—3 каплями воды, 
осторожно выпаривают и прокаливают при 450—500 °С до постоянной 
массы Взвешивают сульфат кобальта Со5О, Фактор пересчета Со5О 
на кобальт — 0,3802 

Гели сталь содержит <10 % №, то оксид кобальта после прокали 
вания (первого, при 750—800 °С) растворяют в 30 мл концентрирован 
ной НС! при нагревании Раствор в стакане вместимостью 600—700 мл 
разбавляют водой ло 350—400 мл и повторяют осаждение кобальта 
а нитрозо В нафтолом Для определения поправки па загрязнения реак 
тнвов проводят холостой опыт со всеми растворами без навески стали 


Реактивы 


и нитрозо В нафтот 2% ный раствор Смешивают 2 г реак 
тива с 50 мл ледяной уксусной кислоты до растворения Прибавляют 
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50 мл горячей воды, перемешивают и фильтруют через фильтр белая 
лента. 

Суспензия оксида циика Смешивают 80—100 г прокален 
ого при 800—900°С оксида цинка с 500 ут горячей воды и хорошо 
взбалтывают 


КРЕМНИИ 


Определение кремния в силикатах, растворимых в НС! 
Выдеение кремния в внде диоксида кречния 


Ход ана тиза Тонкорастертый порошок снаиката в фарфоровой чашке 
выпаривают досуха с концеитрированной НС] Сухой остаток снова 
смачивают 5 мз ИС и вынаривают досуха Остаток смачивают 10 чл 
НИ и дают стоять 20 мин закрыв часовым стсклом, чтобы перевести 
основные хлориды и оксиды в хлориды Смесь разбавляют при переме 
шивании 100 мл воды н кноятят После отстанвания раствор деканти 
руют через фильтр бетая лента и промывают килящей водой 

Осажление этой методикой не полное Поэтому фиьтрат выбари 
вают ин сухой остаток оставляют ва песчаной бане на 2-3 ч при 120-- 
]130°С Остаток смачивают 5 мт НС] и через 15 мин разбавчяют горя 
чей водой Осадок отфильтровывают и промывают, как и первый раз 
Оба фильтра с осадкамн в одном тигле подсущивают, озотляют и про 
ка швают на пламени Путьевой горслкя короткое время Взвешивают 
лноксид кремпия $10. Гелн в оробе иместея РБ, то используют для вы 
паривания НУОз вместо НС 

Уравнение реакции 


Ха2$Ю; -- 2Н4 = . $10, -|- Ха! + Н.О 


. В —ы 
Фактор пересчета диоксида кремния $103 ва сианкат ноп $0 — 
1266 па кремний — 0,4674 


Определение кремния в силикатах, нерастворимых в НС! 
Выделение кречния в виде диоксида кремния 


Ход аназиза Смешивают в платиповом или никелевом тигле тонкорас 
терную пробу ситиката с 4—6 кратным количеством смеси карбонатов 
калия и натрия (1 1) Сначала смесь в тигте нагревают осторожно на 
пламени газовой горелки затем смесь плавят 11—20 мин на дутьевой 
торелке Сплавзение можно считать закогчениым, ссли плав в тигле бу 
дет жидкоподвнжным и прозрачиым, выделение пузырьков СО; прекра 
щается 

Гще горячий тигель помещают в фарфоровую чатику с водой так, 
ч10бы вода не попалала внутрь тнгля Благодаря резкому охлаждению 
плав отстаст от стенок тигля и легко вываливается в чашку с водой 
Внутренние стенки тигля обмывают в чашку разбавленной НС (1 № 
и тнгель хбирают В чашку добавляют НС (1 1) малыми порциями 
(по 1—2 мт) до ночного растворения плава и прекращения вспенива 
ния Затем добавляют избыток 5--7 мл НС {1 1) и выпаривают рас 
твор на песчаной банс досуха Далее ведут определение, как описано 
выше 

Свободный кремпий также может быть определен в виде сяликата, 
если его предварительно силавнть в никелевом тигие © избытком гид 
роксида патрия ХаОН 
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Определение кремния в алюминиевых сплавах 


Анслотный метод 


Ход аназиза В фарфоровой чашке вместимостью 200- -250 мл под ча 
совым стеклом растворяют 1—2 г сплава в 75—100 мл смеси кислот 
[200 мл концентрироланной НМО., 100 мл концентрирсванной НС и 
600 мл разбаваенной НО. (1 1)], добавляя ее пебольшими порция 
ми По окончапин бурпой реакции стекло обмывают водой пад чашкой 
и содержимое чашки выпаривают до появления густых бечых паров 
серной кислоты, которым дают выделяться 8—10 мин По охлаждении 
остаток в чашке смачивают 10 ма концентрированной НС! затем добав 
чяют 150 мл кипящей воды и нагревают до полного растворения солей 
Исрастворимый остаток сразу же отфильтровывают иа фильтр синяя 
зеита и промывают 8—10 раз горячим 2% ным раствором НС! и 2. -3 
раза горячей водой 

Фильтрат и промывные воды лторичио выпаривают досуха и выдер 
живают на песчаной бане 2 у Остаток смачивают 10 ми концентриро 
ванной НС] разбавтяют горячей водой и фильтруют через тот же 
фильтр Осадок с фильтром в платиновом тигле суцтат, озоляют, не да 
вая фильтру воспламениться и прокаливают при 1000---1190°С, после 
охлаждения в экснкаторе пзвеивают Остаток в тигле ($102) бываст 
загрязнен примесями (ГеО, АБО, ТЮ» МпО, и др) Поэтому сего об 
рабатывают кислотами НГ и Н2$0. для удаления $1052 в виде 5. по 
уравнению 


$5 -Е 4НЕ -= +518, + 2НО 


В тигель с остатком добавляют 3—4 капли разбавленной Н250О%х 
{1 1) я5 мл концентрировалвой ИЕ Смесь осторожно выпаривают до 
полного прекращения выделения белых паров Н25О. Остаток снова 
прокаливают при 1000—1100°С до постоянной массы Потеря массы со 
ответствуст содержанию диоксида кремния 502 Фактор пересчета 5Ю» 
на кремний — 0,4674 Опредечяют при содержании кремния выше | % 


Щелочной четод 


Ход анализа В пикелевяй тигель вместимостью 70—80 мл помешают 
00-1 г пробы закрывают тигель крышкой и погружают его в чашку с 
холодной водой Сдвинув крышку тигля, приливают небольшимн пор 
ииями 20—30 мл 25 % ного раствора гидроксида латрия 

По окоичапин бурной реакции тигель нагревают на плите и кипятят 
15 мин После охлаждения добавляют 20—30 мч воды Раствор перево 
дят в фарфоровую чашку на 200—250 мл, содержащую 90—100 мл 
смеси кислот (см выше), тигель ополаскивают над чашкой 2—3 раза 
горячей водой и 2 раза разбавленной НС! (1 1) Раствор выпаривают 
до появления густых белых паров серной кислоты Далее ведут ана 
лиз, как описано в кислотном методе 

Для определения попралки на содержание кремния в гидроксиде 
иатрия и других реактивах проводят холостой опыт с реактивами без 
навески анализируемой пробы 





Определение кремния в магниевых сплавах 
Выделение в виде диоксида кремния 


Ход анализа В фарфоровую чашку вместимостью 250 мл к 1. -Зг 
сплава прибавляют 50 мл воды и 50—100 мл 25 % иного раствора хло 


рнда аммоплиня, свеженасыщенного бромом, добавляя раствор в чашку 
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небольшими порциями После прекращения бурной реакции чашку с 
раствором накрывают часовым стсклом и нагревают до полного раство 
рения сплава Такое растворение предотвращает образоваине летучих 
снланов 

После охлаждения прибавляют к раствору 75 мл разбавленной 
Н›50, (1 2), выпаривают до лоявления паров серной кислоты и после 
этого нагревают еще 10—15 мин К охлажаенлым сульфатам в чашку 
добаваяют 200 мл холодней воды и нагревают до растворения солей 
Выделившинся диоксид кремния отфильтровывают через два фильтра 
белая лента и промывают сначала 2% ным горячим раствором НС, 
затем горячей водой до исчезновения кислой реакции по метиловому 
оранжевом» Фильтры с осадком в платиновом тигле сушат озоляют, 
прокаливают ирн 900 °С и взвсшивают 

Остаток обрабатывают 2—3 каплями колцентрированной Н›$О. и 
2—3 м1 концентрированной НЕ Смесь выларивают на плите до прек 
ращения выделения паров Н250. прокаливают при 900—-1000 °С в те- 
чение 15--20 мин и после охлаждения взвешивают Разность взвеши» 
ваний соответствует содержапню 510. Фактор пересчета дноксида 
кремния на кремний — 0,4674 


Определение кремния в бинарном сплаве 
алюминий — кремний (до 30—35 % $1) 


Виделение в виде кремния 


Ход анализа В стакане растворяют 0,25--05 г сплава в 30 мл разбав 
ленной ПС (1 1) при нагревании После растворения добавляют воды 
до 150 мл, выдезивиийся остаток элементного кремния отфильтровы 
вают на два физьтра синяя лента и промывают 3—4 раза водой, содер 
жащей 10 мт концпентрироваиной НС] в Гл Осадок с фильтром поме 
щают в стакан, в котором проводилось растворение, прибавляют 20 мл 
концентрировадлной НС], нагревают, разбавляют водой до 150 мл и 
снова фильтруют на лва фильтра синяя лента, промывают волой с % 
ПС и 2—3 раза горячей водой Осадок с фильтром помешают в фар 
форовый тигель сушат, озоляют нц прокаливают при 700—800 °С Взве 
шивают элементный кремний 


Определение кремния в сплавах медь — никель, алюмель, 
хромель, мельхиор {1,5—8 % $1) 


Выделение в виде дноксида кремния 


Ход анализа Растворяют 1—2 г сплава в стаканс в 20—30 мл смеси 
кислот [смесь коннентрированных кислот Н\Оз и НС (1 3)| при на 
гревании После растворения прибавляют 20—30 мл разбавленной 
Н.50. (1 1} Раствор выпаривают до выделения паров Н25О. После 
охлаждепня смывают стенки стакана водой и повторяют выпаривание 
до состояния влажных солей. К охлажденному остатку добавляют 
3—5 мл концентрированной НСТ, 150—200 мл горячей воды н нагрева 
ют смесь до растворения солей Осадок кремнекислоты отфильтровыва 
ют чцерез фильтр синяя лента, промывают горячей разбавленной НС} 
(| 99} до отрицательлой реакции промывных вод на медь (Си?+) с 
0,3% ным раствором гексацианоферрата калия К4[Ее(СМ№):] и на ни 
кель (№М12+)} с 0,1 % ным раствором диметилглноксима в 10 % ном рас 
творе ХаОН Осадок промывают 3—4 раза горячей водой, фильтрат 
выпаривают до появления паров серной кислоты, далее повторяют рас 
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творение, фильтрование и прокаливание, как указано выше Оба фильт 
рэ с осадками в платиновом тигле сушат, озоляют нН прокаливают при 
1000—1050 °С в теченне 30—40 мин 

Если осадок окснда кремния (1\) оказался темным то сго сплав 
зяют с 5 кратным количеством карбоната калия натрия Плав выщеда 
чивают разбавленной Н:$0О.; и далее ведут анализ, как описано выше 

Тигель после охлаждения в эксикаторе взвешивают К остатку прн 
бавляют 3-4 капли коннентрированной Н»5О., 2—3 мт концентриро 
вавной НЕ и осторожно выпаривают досуха Остаток прокаливают при 
1000—1050°С в течение 25 мии После охлаждения в эксикаторе взве 
ивают По разности взвешиваний находят массу диоксида кремния 
Фактор пересчета $10. на кремний — 0,4674 


Определение кремния в чугунах и сталях 


Выделение дноксида кремния 
х порнокистотным методом (0,15—3,0 % $1) 


А00 анализа Навеску 02—2 г чугуна или стали в стакане на 400 мл 
растворяют при нагревании в 30—50 мл концентрированной НС! После 
растворения прибавляют по каплям концентрированную НМО; до нрек 
ращения вспенивания При болынцом содержании пикеля навеску рас 
творяют в смеси концентрированных НС и Н№О, (3 1) После рас 
творения навескн к раствору прибавляют 50 мл 57 % ной хлорной кис 
1оты н выпаривают до паров НОО, которым дают выделяться 15— 
20 мин После охлаждения прибавляют 100—150 мл горячей воды и 
пагревают до растворения солей Если растворение солей происходит 
медленно, прибавляют 15—20 мл коплентрированной НС! Осадок 
быстро отфильтровывают на фильтр белая лента с неботылим коли 
чеством фильтробумажлой массы, промывают 6—8 раз горячей разбаз 
зенной НС (1 20) и 3—5 раз горячей водой 

Фильтрат и промывные воды переводят в стакан в котором произ 
водилось осаждение и выпаривают до появления паров НОО, После 
охлаждения соли растворяют в 100—150 мл горячей воды н отфиль 
тровывают осадок кремнекислоты через второй фильтр белая лента, 
промывают, как уже описывалось 

Фильтры с осадками помещают в платиновый тнгель, сушат, озо 
ляют и прокаливают при 1000—1100°С до постоянной массы После 
охлаждения в эксикаторе тигель взвешивают Осадок смачивают 2—3 
маплями воды, добавляют 6—7 капель разбавленной Н.$О. (1 1) и 
5—7 мл концентрированной НЕ В присутствии в сплаве ннобия я 
вольфрама количество 1.50. (1 1) увеличивают до 12-15 капель Со 
держимое тигля выпаривают до прекращения выделения паров серной 
кислоты Тигель прокаливают при 1000—1100 °С до постоянной массы 
В присутствни вольфрама осадок прокаливают при температуре не вы 
ше 800°С Разность взвешиваний составляет содержание диоксида 
кремния 510, Фактор пересчета $Ю2 на кремний — 0,4674 

Одновременно пролодят холостой опыт со всеми реактивами на со 
держание кремния 





Определение диоксида кремния сернокислотным методом 


Ход анализа Растворяют 1—3 г пробы в стакане вместимостью 400 мл 
в 30—50 мл концентрированной НС при нагревании После растворе 
ния навески добавляют по каплям кониентрированную НМО; до прекра 
пення вспенивания При большом содержании никеля растворение ве 
л\т в 30—50 мл смесн концентрированных НС ин НМО, (3 1) По 
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охлаждении часовое стек то обмывают над стаканом, добав тяют 20 мл 
разбаваенной Н›25О.: (1 1) и выпаривают раствор до появления густых 
белых паров серной кислоты, дают им выдедяться 5-8 мин 

В присутствии в сплаве болыних количеств хрома количество Н2ЗО, 
{1 1} увеличивают до 50—60 мл, а время выделения паров Нз$О. со 
кращают до 2—4 мин После охлаждения прибавляют 20—30 мл кон 
нентрированной НС, через 5 мин добавляют 109—150 мл горячей волы 
и нагревают ори иперемешиванни до раствореиня солей 

Осалок кремнекислоты отфильтровывают и промывают, каки в 
хторнокислотном методе {см выше)  Фильтрат повторно выпаривают 
до паров 11550. для дополинтельного выделения кремниевой кислоты 
В ирвеутетвии вольфрама при обработке осалка Н›$О. (1 1} ее ко 
личество увеличивают до 12—15 капель Осадох прокачивают при 
800 “С 


Определение кремния 
в ферромолибдене (0,2% 5Ги выше) 


Выделение днокснда кремния сернокисзотным четодоч 


Ход анализа Растворяют 05—2 г пробы в 20--40 мл разбавленной 
НМО, (1 1} в стакане на 400 мл при нагревании до полного разло 
жения Ио охлаждении прибавляют 20—30 мл разбавзенной Н2504 
(1 1) л выпаривают раствор до вылеления густых белых паров Н2$О4 
в течение 5 8 МИН Да чес ведут определение, как описано для чугу 
нов и сталей 


Определение кремния в феррохроме (0,5% $1 и выше) 


Выдезение днокснда кречния хлорнокислотным четодом 


Ход анатиза Растворяют 0,3-—1 г сплава в смеси 15 мт коицентрир? 
ванной 112504 и 30 мл воды прн нагревании в стакане иа 400 мл Пос 
76 растворения добавляют малыми порциями 3—5 мл кониснтркрован 
ной НУО, и клпятят 5- 7 мин Прибавляют 50—60 ми 57 % ной хтор 
ной кислоты и выпаривают раствор до выделения обильных белых 
паров НСО, которым дают выделяться 15—20 мин После охлаждения 
прибавляют 100- 150 мл горячей воды и пагревают до растворения 
солей Сели растворение сочей происходит замедление то прибавляют 
25 мт концентрированной НСГ и далее ведут анализ, как описано для 
АГА нов и сталей 


Выделение диоксида кремния с применением желатины 
в качестве коигулятора 


Ход ана шза Помещают 0,3—1,0 г феррохрома в пикелевый тигель, 
в котором находится 5 г пероксида патрия №азО», перемешивают и за- 
сылают сверху еще | г пероксида натрия Тигель помещают в муфель 
ную печь и умеренно нагревают, затем повышают температуру до 650— 
700 °С и плавят 4--5 мин до получения легкоподвижной массы По 
охлажденим тнгель помещают в стакан на 500—600 мл прибавляют 
150—200 мл воды и выщетачивают плав прн комнатной температуре 
Тигель обмываюг паз стаканом горячей водой, затем 2—3 раза разбан- 
ленной НС] (1 1) и снова 3—4 раза горячей водой К раствору до- 
бавляют 40 мл конценгрированной ИС] и выларивают до получения 
влажных солев По охлаждении прибавляют 15—20 мд концентриро- 
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ванной НС], при энергичном нерсмешивании добавляют 2 мл раствора 
жетатины (10 г/л), снова перемешивают и через 1—2 мин добавляют 
еще 2 мл раствора желатины, хорошо перемешивают и оставляют на 
19—15 мин Раствор разбавляют нагретой водой (50—60°С, не выше) 
12 объема 70—80 мл, перемешивают ин дают осадку отстояться Осадок 
кремниевой кислоты отфильтровывают иа фильтр белая лепта с неболь 
им количеством фильтробумажной массы, промывают 6—8 раз раз 
бавленниой НС! (1 20), нагретой до 60—70 °С, затем 3—4 раза горячей 
волой Фильтр с осадком сохраняют 

В фильтрате проводят повторное выделение кремниевой кислоты 
К раствору, нагретому ло кипения добавляют 10—15 мт кониентриро 
виной НМО. для разрушения органических веществ и выпаривают до 
с\ха К сухому остатку добавляют 10 мл кописнтрированной ПС и 
вновь выпаривают досуха Вынаривапнсе спова повторяют Далее вы 
паривают ло состояния влажных солей, выделяют кремнекислоту с же 
атнной, фильтруют и промывают осадок, как описано выше 

Фильтры с осадками кречниесвой кислоты помещают в илатиновый 
тигсль и далее ведут анализ, как в чугунах и сталях 


ЛПеактив 


Желатина Растрор [® г/л Помещают [ г желатины в стакан на 
300 мл, прибавляют 30—40 мл лоды и оставляют на [ ч для набухания 
бе; подогревания, периодически переманивая стеклянной налочкой За 
тем стакал помещают в горячую воду и при перемешивании нагревают 
до полного растворення желатнны, разбавляют до 190 мл водой и пе 
ремешивают Для коцсервацин перед нагреванием добавляют 0,05 г 
салициловой кислоты или 01 г хяорида ртути (11} Н2С]. па 100 мл 
раствора Раствор устойчив 1—2 мес Гели ирн взбалтывании он пе да 
«т устойчивой пены то он не пригоден 


Определение кремния в феррованадин 


Выделение диоксида кремния сернокислотным методом 


Ход анализа Растворяют ] г феррованадия в 20 мт разбазленной Н:$0. 
{1 4) и5 мт кониентрированной НМО.) в стакане вместимостью 400 мл, 
накрытым часовым стеклом, ири нагревании Далее ведут определенче, 
как в чугуне или стали 


Выделение диоксида кремния солянокислотным методом 


Ход анализе Растворяют 1 г феррованадия в 19 мл концептрированной 
НС] и 5 мл НМО,; в стакане ла 400 мл, накрытом часовым стеклом арн 
нагревании Далее ведут определенне, как в чугуне или стали 


Определение кремния в ферроборе (от 1 до 35% 51) 
Выделение диоксида кремния сернокислотным методом 


Ход анализа Растворяют 0.5—1 г ферробора в 40 мт смеси концентри 
рованных кислот НС: и НМО. (3 1) в стакане вместимостью 300 мл 
После растворения прибавляют 40 мл разбавленной Н>250О. (1 1} ивы 
паривают до паров Н25О: После охлаждения побавляют 19—20 мл 
концентрированной НС! н пагревают до растворения солей не допус 
кая кипения Добавляют 100 мл горячей воды и снова нагревают до 
полного растворения солей Осалок кремниевой кислоты вместе © пе 
растворимым остатком отфильтровывают на фильтр белая лента с 
фильтробумажлой массон, собнрая фильтрат в стахан на 400 ма Оса 
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док на фильтре промывают 3—4 раза разбавлениой НС! (1 20) и 
5—6 раз водой Фнльтрат сохраняют Фильтр с осадком в платиновом 
тигле сушат, озоляют и сплавляют с 3 г карбоната натрия при 1000 °С 
в течение 20 мин ИПлав выщелачивают в небольшом объеме разбавлен 
ной ИС] (1 1) и позученный раствор присоединяют к основному фильт 
рат\ Раствор выпаривают до паров Н›5О.. которым дают выделяться 
5—8 мин Посае охлаждения добавляют 10—20 мл концентрированной 
НЯ ин растворяют соли при нагреванин, прибавляют 100—150 мл теп 
пой воды и нагревают при перемешивании до волного растворения 

Выделивмнуюся кремнскислоту отфильтровывают на фильтр белая 
лета с фильтробу мажной массой, промывают 6—8 раз горячей раз 
бавленной НС] (1 29), затем 3—4 раза горячей водой Фильтр с осад 
дом сохраняют Фильтрат вынарнвают до 150—200 мл и осаждают е\ м 
му гидрокенлов металлов аммнаком (1 1), добавляя его до ноявления 
устойчивого запаха, кипятят в течение 2—3 мин и отфильтровызают че 
рез фильтр белая лента Осадок промывают 6--8 раз тептым раство 
ром аммиака (20 г/1), затем растворяют на фильтре в 30 мл горячей 
разбавленной НС! {1 1} и промывают фильтр 10-12 раз горячей во 
дой Фильтр сохраняют К фильтрату добавляют 29 мл разбавленной 
Н:50; (1 1} и выпаривают до варов Нз50. После охлаждения соли 
растворяют в 20 мл конпентрированной НС! при нагревании, добавля 
ют 50 мл горячей воды и нагревают до во‘июго растворения солей 
К раствору добавляют прн перемсшиванни 10 мл 1% ного раствора 
желатнны и оставляют на 30 мин в теплом месте, периодически пере 
мешивая раствор Затем добавляют 50 мл горячей воды и отфильтро 
вывают осадок через фильтр белая лента с фильтробумажнои массой 
Осадок промывают ина фильтре 6--8 раз разбавленной НС {1 20} и 
3—4 раза горячей водой Фильтры © осадками кремниевой кислоты в 
платиновом тигле сушат, озоляют и прокаливают при 500—600 °С После 
охлаждения осазок смачивают 2—3 каплями разбавленной НС (Е 1), 
добавляют 5 м1 метанола и осторожно выпаривают досуха для от 
гонки бора в взае борнометилового эфира Обработку метанолом по 
вторяют еще 4—5 раз Высушенный остаток прокаливают при 1600 °С 
до постоянной массы После охлаждения в эксикаторе тигсль с осад 
ком взвешивают Смачивают осадок в тигле 2—3 каплями воды, зобав 
зют 6—7 капель разбавленной Н›5 О. (1 1} и 5—7 мт кониентриро 
ванной НЕ Выпаривают до удаления паров Н›5О., проказивают при 
1000 °С до постоянной массы Разность взвешнваний составляет содер 
жанне диоксида кремния Фактор пересчета $10. на кремний — 04674 
Дая определения поправки на содержание кремния в реактивах прово 
дят холостой опыт 


Определение кремния в ферромарганце 


Выделение диоксида кремния сернокислотным иегодом 
Проводится как в чугунах и сталях 


Определение диоксида кремния в шлаке 


Выделение диоксида кремния сернокислотным методом 


Ход анализа Смачивают 0,2 г основного шлака 5 мл воды, добавляют 
10 мл разбавленной ПСТ? (1 1) и размешивают содержимое стакана 
стеклянной палочкой чтобы не было елнвшвихся комочков н пристава 
ння шлака ко дну стакана Накрывают стакан Часовым стеклом и на- 
гревают па песчаной бане до полного растворения шлака К раствору 
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добавляют 2—3 мл концентрированной НМО; илн 2—3 мт 10 % ного 
раствора пероксида водорода Н›О. и продолжают нагревание 

Еели шлак кислый, то 0,2 г его смешивают с 1,5-—2 г карбоната 
натрия Ма»СО. в платиновом тнгяе, накрывают крышкой и сплавляют 
при 800—850 °С в течение 30—40 мин Сплавление ведут до получения 
жидкого однородного подвижного нлава После охлаждения вышеза 
чивают плав 40—50 мл горячей воды, обмывая ею крышку в стенки 
тнгля, в стакан вместимостью 150—200 мз Пакрыв стакан часовым 
стеклом, добавляют в нсго через носик, небольшими порииями (но 
15—2 мл} разбавленную НС! (1 1!) до полного растворсния плава 
(прекращения выделения пузырьков СО.) Затем прибавляют еще 5-— 
7? ма НС {1 1 

Солянокислый раствор, полученный тем или иным способом, выпа 
ривают на песчаной бане досуха. Сухой остаток не должен иметь жел- 
той окраски и издавать запах НС! Его растирают стеклянной налочкой, 
не касаясь ею дна стакана, добавляют 5 мл (при сплавления © карбона 
том натрня — 19 мл) концентрированной ИС и вторично выпаривают 
досуха Стакан закрывают часовым стеклом и выдерживают па нссча 
ной бане при 120—130°С в течение 309-—40 мин (при снлавлении с 
№а2СО; —1 ч} После охлаждения к сухому остатку добавляют 5 мт 
кониентрированной НС, накрывают часовым стеклом и оставляют на 
4—6 мин Затем добавляют 50 мл горячей воды, 5—8 мл ! % ного рас 
твора желатины, разманивают стеклянной палочкой и умеренно на 
гревают 5—8 мин Прекратив нагревание дают осадку отстояться и тут 
ле, ис взмузчивая его, отфильтровывают через фильтр белая лента, 
Осадок промывают в стакане декантанией горячей разбавленной НС! 
{| 19} порциями по 3—5 мл 3 раза, затем переносят сго на фильтр © 
применением горячей НС: {} 1} Остатки осадка со стенок и дна ста 
кана очищают кусочком фильтра н присосднняют к осадк; На фильтре 
осадок промывают 3—4 раза горячей НС! {1 10} до отрицательной ре 
акции промывной жидкости на ион Рез+* с раствором роданида аммо 
ния затсм промывают 3—4 раза горячей волой Осадок с фильтром в 
фарфоровом тигле сушат, озоляют н прокаливают при 1009—1100°С в 
течение 25—30 мин {до постоянной массы) Взвешивают днокснд крем 
иня Фактор пересчета 5Ю5> на кремний — 0,4674 





ЛАНТАН 


Определение ГА3* в растворе 
Осождение аммиаком 


Ход анализа В растворе пробы устанавливают рН 8,5—9 добавлением 
аммиака {1 1) Лантан Га3+ при этом выпадает в осадок в виде 
Га(ОН); После короткого нагревання осадок отфильтровывают на 
фильтр красная лента и промывают горячей водой, сушат в фарфоро 
вом тигле, озоляют и прокаливают при 1000°С Взвешивают трноксид, 
зантана 1.а2Оз 

Уравнения реакций 


Та {МОз)з -Е ЗМН.ОН = 1 (ОН)з -- ЗМНа Оз, 
2Та (ОН); - Ра2Оз -- ЗН.о 


Фактор пересчета триоксида лантана на лантан — 0,8527 


22} 


Огаждение оксалаточ 


Ход анализа К нейтральному раствору пробы, нагретому до кипения, 
добавляют пасыщенный раствор щавелевой кислоты Н+С2О. 2Н.О Вы 
павший осадок оксалата лантапа Г.аг(С2О4)з можно прокалить до ос 
новного карбоната ГазО5СОз пли до триоксида лантана Г.а2Оз 

Для получения основного карбоната лантана осадок отфильтровы 
вают через фарфоровый фичьтрующий тигель № 3 и промывают горя 
чей волой Тигель с осадком просушивают в сушилтьном шкаф\, затем 
осторожно прокаливают в муфельной печи 30 мин прн 500 °С поставив 
тигель в фарфоровую чашку Осадок должен быть чисто белым После 
охлаждения в эксикаторе взвентивают Га2О»СОз Фактор пересчета на 
лантан — 07201 

Чтобы полупять весовлю форму в виде триоксида лантана, осадок 
отфильтровывают на фильтр красная лента и промывают горячей водой 
В фарфоровом тигле осадок с фильтром сушат, озоляют н прокаливают 
пря 1000°С короткое время Для этого после озоления тигель помеща 
ют в разогретую муфельллю печь После охлаждения в экснкаторе 
взвешивают триоксид лантанта Фактор пересчета на тантан — 0 8527 

Уравнения реакций 


21а (№033 -|- ЗН5СЗО, == Гар (С 03) 3 -- 6НМОл, 
1.а> (СО 1)а == Га202С0, -|- ЗСО -ё 2СО2, 
С (520 бр: ЗСО ЗОВ) 


ЛИТИИ 


Определение 11+ в растворе 
Определение 3 виде сульфата 


Ход ана ша Раствор пробы в фарфоровой чашке выпаривают досуха 
и смачилтют неболыним объемом воды Добавляют к раствору 1—2 мт 
концентрироваилой 4250. н выпаривают до ирекращення выделення бе 
лых паров 11-50. После охлаждения смачивают остаток концентриро 
ванной Н>5О. и добавляют немного сухого сульфата аммония 
(№Н.).5О., чтобы избежать образование пиросульфата лития Смесь 
выпаривают 30 прекратения выделення паров Н.$0; затем прокали 
вают при 100—500 °<; ло постоянной массы Взвешивают сульфат лития 
11$0. \равненле реакции 


21101 -5 П2$О4 = 14580. -- 2НС 


Фактор пересчета сульфата лития на литий — 0,1263 на оксид ли 
тия 1420.-02718 


Огаждение в виде алючината лития 


Ход анализа В растворе пробы устанавливают рН -—3 добавлением | н 
раствора НС] и добавтяют раствор алюмокалиевых кваснов (40 мл па 
20 мг лития) Доводят РН до 126 (1 н раствором №аОИ} Выпавший 
осадок 21120 5АЪО. отфильтровывают на фильтр белая лента и промы 
вают холодмой водой Фильтр с осадком в фарфоровом тнигле сушат, 
озоляют и прокализают ирн 600°С до постоянной массы Взвешивают 
алюмииат лития 21450) БА.Оз Фактор гересчета на литий — 0,04873 


Реактнив 


Раствор агюмокатневых квасцов Растворяют 50 г алю 
мокалисвых квасиов К,5О, А|1, ($04). 24Н5О в 900 мл воды ин при 
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охлаждении в водяной вапне добавляют раствор 20 г ХаОН в 30 мт 
воды Образующийся осадок должен полностью раствориться Реактив 
оставляют на ночь и фильтруют, РН раствора должен быть 12,6 


Определение лития в силикатах 


Выделение лития в виде сульфата 


Ход анализа Смачивают водой 9,5 г тонко растертого силиката в пла 
тиновой чанжке, прибавляют 5—1 мл конпентрированной НЕ, пере- 
мешивают платиновым нитателем или проволочкой и нагревают до нол 
ного разложения силиката Раствор выпаривают на иссчаной бане, 
к сухому остатку добавляют 30—40 мл горячей воды, 5—8 капель 1 % 
ного раствора фенолфталенна и при ностоянном размешиванни добав 
ляют неболыними порциямн свежепрокаленный окснд кальция до по 
явления устойчивого розового окрашивания Кажлую новую порцию 
СаО добавляют после растворения предыдущей К раствор\ прибават 
юг сще избыток 0,4—0,5 г СаО, чашку накрывают часовым стеклом и 
выдерживают на водяной бане —2 ч, часто перемешивая и поддержи 
вая постоянный объем раствора добавленнем воды 

Прибавляют в чашку фильтобумажной массы перемешивают и 
фильтруют через фильтр белая лента, следя за тем, чтобы фильтрат 
был прозрачным Промывают осадок на фильтре 7—8 раз горячим 
9,05 $ ным раствором гидроксида кальция Са(ОН)› Фильтрат с про 
мывными водами нагревают и прибавляют 3-4 мл насышенного рас- 
твора карбоната натрия Ха-СО; для осаждения понов Са?” Смесь ки 
иятят 5 мин, фильтруют через фильтр синяя лента в платиновую чат 
ку, осадок на фильтре промывают горячей золой вынаривают фильтрат 
досуха на несчаной бане и прокаливают осадок для \даления сотен 
аммония Остаток растворяют в 1—3 мл горячей воды, прибавляют 0,5— 
1 мт насыщенного раствора оксалата аммония н выдерживают на во 
дяиой бане 1 ч при 50—60°С Осадок отфильтровывают через фильтр 
синяя леита и промывают горячей водой Фильтрат выпаривают досу 
ха в платиновой чашке, обрабатывают нсскозькими каплямн коннентри 
рованной НС] и выпаривают досуха, хороню просунивая Обработку 
соляной кислотой с высушиванием повторяют еще 2—3 раза В остатке 
находится сумма хлоридов щелочных мета тлов 

Сухой остаток в чашке растирают сплюснутой стеклянной палоч 
кой, добавляют 25 мл обезвоженного анетона, перемешивают, дают 
осесть нерастворимому остатку и декантир\уют раствор через сухой 
фильтр синяя лента, собирая фильтрат в птатиновую чак Обработ 
ку ацетоном и декантацию повторяют еще 23 раза для полпоты из 
влечения литня ЫС 

Фильтрат вынпаривают на тенлой воляной бане остаток просуши 
вают на песчаной бане прибавляют к нему несколько кансль ковнцен 
трированной Н›5О., выпарнвают досуха н прокаливают до полного уда 
ления Н.5О; Взвешивают схльфат литня Фактор пересчета 11250. на 
2 — 01262 на 1450 — 0,2718 


МАГНИИ 
Определение Мз?+ в растворе 


Осажденце гидрофосфатом аммония 


Ход анализа 1 Раствор пробы разбавзяют до —150 мт водой и добав- 
зяют несколько капель разбавленной НС! {1 1) Добавляют 3 г сухого 
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хлорнда аммония АН, и 2 г гидрофосфата аммоння (МН.).НРО. и 
нагревают до кинепия Добавляют 2 капли 1% ного этанольного (70 
30) раствора феполфталеина и затем при непрерывном перемешиванин 
стеклянной палочкой (пе касаясь стенок стакана) добавляют по каплям 
аммнак (15) до появления первой мути Затем хорошо перемешивают 
6‹з добавления аммнака 30—60 с до образования кристаллического 
осадка Дазее добавляют аммиак ио каплям до появления розового 
окрашивания индякатора После охлаждения добавляют еще 25 мл 
хонцентрированного аммиака, перемешивают и оставляют на 1—3 ч 
Осадок отфильтровывают на фильтр белая лента и промывают 2 % ным 
раствором аммиака с добавлением нитрата аммония МН.МХО., Осадок 
с фильтром сушат, озоляют и прокаливают при постепенном повыше 
нии температуры до 1100°С Взвешивают пирофосфат магния МазР.О- 
Уравнения реакций 


Мест» + (ХНа)2 НРО, -- КН.ОН == МЕ (МН РО, + 
++ 2хн.с! + Но, 
2ма (МН) РО; = Мя»Р»О- —- 2МНа + Н:О 


Фактор пересчета Ма2Р.О; на 2Мр -- 0,2185 
Опрелелению не мешают только щелочные металлы, все другие 
мешают Избыток ионов ХНТ не способствуст осаждению, поскольку в 


9. 
<1або шелочной среде фосфат нон находится в виде НРО* Избыток 


ионов ОН- ведет к образованию Мрз(РО.4)› Поэтому осадку вначале 
дают формироваться почти в исйтральной среде, а позднее понижают 
растворимость осадка добавлением аммиака Большой избыток 
(ХНИ.НРО, ведет к соосаждению фосфата аммония 

2 Для сокрашения премеви работы и увеличения фактора пере 
счета чожно непользовать осаждаемую форму в качестве восовой 
Осаждение ведут по и 1 После промывания осадка на стеклянном 
фильтрующем тигле № 4, его сушат при 110°С до постоянной массы 
Взвешивают фосфат магний аммония состава Ме(МН.)НРО; 6Н.О 
Фактор пересчета на Му — 0,09909 

Осадок ла фильтре можно промыть 3 раза ацетевом и просунить 


10 мин в вакуум экснкаторе Осалок при этом сохраняет свой состав 
Ме(УНРО, БН.О 


Определение в виде оксида магния МзО 


Соли летучих кислот [МеСО, Мв(МОз):|, а также органических кис 
лот прокачивают во взвешенном фарфоровом тигле при 9009—1000 °С, 
до постоянной массы Взвешивают оксид магния МО 

Уравнение реакции 


Мясо; = МО -- СО, 
Фактор исресчета оксида магния на магний — 0 6032 
Определение в внде сульфата магния 


Ход анатиза Раствор пробы выпаривают досуха и смачивают остаток 
малым объемом воды Добавляют 1-2 мл концевтрированной Н25О. 
и снова выпарнвают до прекращения выделепця паров НО После 
охлаждения смачивают остаток концентрированной Н2$0; и снова вы 
паривают досуха, затем прокативают при 500—600 °С Взвешивают 
сутьфат магния №950. Фактор пересчета сульфата магния на маг- 
ний — 02020 
Уравиелие реакции 
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мес» + НЗ 0: = Мя$о, 4-2НС1 
Огаждение с оксихинолином 


Ход анализа В аммиачной среде Раствор пробы должен содер 
жать достаточное количество солей аммония К раствору добавляют 
несколько миллилитров коицентрированного аммиака После нагревания 
до 60—70°С проводят осаждение 3 % пым этанольным раствором (или 
в ацетопе) о оксихинолина Нагревают до кипения, при этом раствор 
над осадком должен быть желтым от избытка осадителя После оседа 
ння осадка горячий раствор отфильтровывают через стеклянный фильт 
рующий тигель № 3 промывают горячей водой, содержащей немного 
аммиака Осадок сушат при 100 —105°С в течение 2---4 ч Взвешивают 
оксинат магния Ма{С Ом}, 2Н.О 

Высушивание при 130—140°С в тегение 4—8 ч ведет к нолучению 
безводного оксниата магния Нагревание вьиие 140°С ведет к частич 
ному разложению оксипата Осадок можно отфильтровать на фильтр 
красная лента, затсм в фарфоровом тигле подсушить, добавить к нему 
2—3 г шавелевой кислоты, медленно озолить и прокалить при 900— 
1000 °С но оксида магния МеО Можио осадок после промывания рас 
творить в 2 н раствора НС] н определять Мэ?+ броматометрически 

Фактор пересчета оксината магния Ме{СН:ОХ). 2Н.О на маг 
ний — 0,05975, оксината безводного Ме (С.НОМ}> — 0,07779, оксида 
магния — 0,6032 | мл ОЕ и раствора бромата калия КВтО. соответст 
вует 03040 мг магния 

В щелочной среде ХаОН На каждые 190 мл раствора пробы 
добавляют 3 г ацетата натрия СН.СООМа ЗИО и 15—29 мл2 и рас 
твора МаОН Добавляют на холоду незначительный избыток 2 % ного 
раствора о оксихиполина в этаполе Затем смесь нагревают, дают осад 
ку отстояться, фильтруют, и далее ведут определение пои 1 

В ацетатной среде Для определения малых количеств Мв?+ 
добавляют к 10 мя раствора пробы, содержащей 10—15 мг Ма?+, 19 ма 
2 ин раствора СН.СООН, {8 мл 0,5 ин раствора МН.СТ, 30 мл 17 М 
раствора этаноламина, 20 мл воды и 80 мл ацетона Осаждают М8?+ 
10 мл свежеприготовленниого 2% ного раствора с оксихинолина в аце 
тоне Смесь выдерживают 3 ч на водяной баие при 65—70°С Теплый 
раствор фильтруют через стеклянный фильтрующий тнгель № 3 и про 
мывают {1% ным раствором ацетата аммония Сушат при 199—105°С 
в течение 2 ч Взвешивают оксинат магния Ме(С.НьОМ}. 2Н.О Мож 


но получить н другую массовую форму по п | Этой методикой отде 
ляют Мр?+ от Ха+, К+и Ва? 


Определение магния в алюминиевых сплавах 


Осаждение гидрофосфатом натрия 


Ход анализа К 1—3 г пробы в стакане на 500 мл под часовым стеклом 
добавляют 95—75 мл {в соответствии с навеской) 25 % ного раствора 
МаОН После замедления реакции растворения содержимое стакана 
пагревают до прекращения выделения пузырьков водорода Нераство- 
ривнемуся остатку дают отстояться затем его отфильтровывают и 
промывают па фнльтре 6—8 раз горячим | % ным раствором МаОН 
Осадок растворяют на фильтре в смеси кислот [30 мл НС! {1 1} 
и 5 мл концентрированной НМОз], собирая фильтрат в стакан вмести 
мостью 200 мл Фильтр нромывают горячей смесыю кислот, затем 3 ра 
за горячей водой Раствор выпаризают почти досуха После охлажде- 
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ния осторожно добавляют 15 мл копцентрированной НС! Затем через 
2—3 мин прибавляют 100 мл горячей воды и нагревают до полного 
растворения солей 

Выделившинся осадок кремниевой кислоты отфильтровывают на 
фильтр белая лента и промывают 5—6 раз горячей водой, собирая филь 
трат и промывные воды в стакан па 400 мл К фильтрату объемом 
—100 мл добавляют 190 мд бромной воды или 29% ного раствора 
персульфата аммония (МН:).52Оз Через 10 мин раствор нейтрализуют 
концентрированным аммиаком до запаха и кнпятят 1—3 мин Осадок 
полуторных оксидов отфильтровывают через фильтр краспая лента и 
промывают на фильтре 5 раз горячей водой 

Осадок на фильтре растворяют в 10 мл концентрированной НС], 
промывают фильтр 5 раз горячей водой К фильтрату с промывными 
водамн, объемом — 100 мл, добавляют 5 мл бромной воды и нейтрали 
зуют концентрированным аммиаком до запаха После кипячения в те 
чение 1—3 мин осадок полуторных оксидов отфильтровывают и про 
мывают 5 раз горячей водой Осадок оксидов после переосаждения 
выбрасывают 

Фильтрат нейтрализуют по каплям коннентрированной НС до 
слабокислой реакции по бумажке конго и выпаривают 40 —100 мл 
Добавляют 19 мл насыщенного раствора оксалата аммония {МН4}2С30+ 
й 50 мин выдерживают на кипящей водяной бане Если вычая осадок 
оксалата кальция, то его отфильтровывают н промывают 5 раз 9,1 % 
вым холодным раствором оксалата аммоння 

К фильтрату после отделения Са? добавляют 3 мл разбавленной 
НС! (1 1}, затем 5 мл 254% ного раствора лимонной илв винной кис 
лоты, 20 мл 10% ного раствора гидрофосфата аммония (МН.)›ПРО. 
и при перемешивании стеклянной палочкой (не касаясь стенок и дна 
стакана) добавляют по каплям концентрированный аммиак до появле 
вия устойчивого занаха и перемешивают еще 2—3 мин Прибавляют 
еще 10 мл аммнака, перемешивают 2—3 мин и оставляют на 1—2 ч 
{лучше на ночь) Осадок гидрофосфата магния отфильтровывают через 
фильтр белая лента с фильтробумажной массой и промывают на фильт 
ре 8— 10 раз 2,5 $ ным раствором аммнака Фильтр с осадком в фарфо 
ровом тигле сушат, озоляют, не допуская воспламенения, н прокалива 
ют прн 1190°С до ностоянной массы После охлаждения в эксикаторе 
взвешивают пирофосфат магвия Фактор пересчета Мр.Р0; па маг 
ний — 0,2185 

Прокаленный осадок проверяют на присутствие марганца Для 
этого осадок в тигле растворяют в смеси кислот при нагревании (смесь 
50 мл воды, 100 мл концентрированной Н2$О.; и 109 мл коицентриро 
ванной НМ№МО;} Марганец определяют объемным нерсульфатным мето 
дом и пересчитызают его на пирофоефат марганца МиР.О; умноже 
ннемх па фактор 2,583 Полученное количество пнрофосфата марганиа 
{г) вызитают из массы пирофосфата макиня {г} 


МАРГАНЕЦ 


Определение Мп?+ в растворе 
Осаждение гидрофосфитом аямония 


Ход анализа К слабокислому раствору пробы добавляют 2 г сухого 
хлорида аммония ХН4С! и небольшой избыток гидрофосфата аммония 
{\Н)2НРО. После нагревания до кииения проводят осаждение добав- 
лением аммиака (1 1) но каилям до посинения лакмусовой бумажки 


226 


Нагревают на водяной бане | ч пока осадок не станет кристаллическим 
с шелковистым блеском После охлаждения осадок отфильтровывают 
через фильтр белая лента промывают холодной водой с аммиаком 
{1 100) Осадок с фильтром сушат в фарфоровом тигле озоляют и 
прокаливают при 900 °С до пирофосфата марганца 

Уравнепия реакций 


Мп$ 04 + (МН) НРО, + МН.ОН = Мп (МН РО, -- 
Е (МН4)2 $0. + НО, 
2Ма (МНОРО, = Ма Р2О; -- МН; + Н2О 


Фактор пересчета Мп?Р2О: ца марганец — 0 3871 

Осадок Мп(МН.)РО. можно отфильтровать через стеклянный 
фильтрующий тигель № 3, промыть силачала 1% ным раствором реак 
тива, затем 3 раза 60% ным этанотом и наконеп, эфиром Сушат в 
вакуум эксикаторе Взвешивают Мп(МН;}РО. Н.О Фактор пересчета 
на марганец — 0,2954 

Методика дает безупречные результаты Не мешают щелочные ме 
таллы, все другие мешают 


Огиждение пиридин роданидом 


Ход анализа К нейтральтому раствору пробы добавляют на холоду 
1,5 г роданида аммония МН45СМ и 4 мл иирндина (Ру) СЗНЫ№ Хорошо 
перемешивают, дают отстояться в течение 2—3 мии, затем осадок от 
фильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3 Промы 
вание ведут в следующем порядке сначала 92 мл воды с 8 мл Руи 
2 г КН.$СМ, затем смесью 15 мл этанола и 75 мл воды с 10 мл Ру 
и 0,5 г МН4$СМ, после этого 10 мт абсолютного этанола с 1,5 мл Ру 
и наконец, 15 мл эфира с двумя каплями Ру Этими жидкостями про 
мывают по 3—5 раз порциями по 2 мл приливая следующую порцию 
после отсасывания предыдущей После промывания осадок сушат 
15 мин в вакуум эксикаторе 

Взвешивают пиридин роданидный комплекс марганца 
(МаРу4) (5СМ) 2 

Уравненне реакции 


Мп$О. -- 2МНа5СМ -Е 4Ру == (МпРу4)($СМ)› -+ (МНа)2 ЗО 


Фактор пересчета ииридин роданида маргаица на марганеп—0,1127 
Мешает ацетат аммония, другие солн аммония не мешают 


Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 2 г сухого ацетата аммония 
СН.СООКН. на 50 мг Мп?+, несколько калель 6 % ной сернистой кис 
лоты 1250; или 0,2 г гидроксиламина солянокислого МН.ОН НС До 
бавляют аммиак (1 1) по каплям до слабощелочной реакции по фе 
нолфталеину Розовую окраску раствора устраняют добавлением по 
каплям СН.СООН (1 1) После нагревания до 60—70°С добавляют 
избыток 3% ного этанольного раствора о оксихинолина Смесь нагре 
вают до кипения и выдерживают на водяной бане 10—15 мин Фильт 
руют через фильтр краспая лента и промывают горячей водой Осадок 
в фарфоровом тигле сушат, засынают 2 г щавелевой кислоты, озоляют 
и прокаливают при 1000°С до оксида марганца Мп.О. (2МаО МпО:) 
Фактор пересчета МпзО; на марганеи — 0,7203 

Осадок оксихинолята можно растворить в 2 п НС] и определить 
Мп?+ броматомстрически 1 мл О н раствора КВгО; соответствует 
06867 мг Ми7+ 
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Гели исходный раствор содержит минеральную кислоту, то к рас- 
твору добавляют избыток 3 % ного ацистатного раствора о оксихиноли- 
на затем нейтрализуют аммиаком {1 1} до явного запаха и далее 
ведут анализ как олисано выше 


МЕДЬ 


Определение Си?+ в растворе 
Осаждение роданидо м 


Ход анализа К 100 мл слабокиелого или нейтрального раствора пробы 
добавляют 5—6 \ ный раствор серниетой кислоты Н>$Оз по 20 мт на 
100 мг С1?+ Нейтрализуют раствор по каплям 2 и раствором аммиака 
до появления мутн, которую растворяют добавлением по каплям 5— 
6 9% ной 550% 

Для осаждения 100 мг Си?+ добавляют 20 мл 0,1 н расгвора ро 
дапида аммония или калня из бюретки, перемешивая смесь после 
осаждения еще 5 мин Через 2 —3 ч осадок отфильтровывают через 
стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промывают 3—4 раза холод- 
пой водой Сушат осадок родапида меди (Г) Сиа$СМ при 120°С 

Уравиевие реакция 

2Си (№Оз)2 - 4К$СМ == 2Си5 СМ + ($СМ)»› - 4АКМОз 
Фактор пересчета Си$СМ на медь — 05224 Для ускорения высушива 
ния осадок на фильтре можно промыть метанолом Гели осаждение 
проводят в кислой среде (без исйтрализации аммнаком), то осадок 
оставляют стоять на ночь В присутетвни 553+, $п2* и В13+ добавляют 
1—2 г винной кислоты, чтобы избежать гидролиза и осаждения гидро 
ксилов этих металлов Не мешают Со? М№МГ+ Мп?+, 7п?+ и Аз (ИРи 
У} Мешают Ав*, Не", $е (ГУ), Те (ТУ) яРН+ 


Осаждение тиомочевиной 


Ход анализа К 100 мл слабокислого раствора с 20—30 мг Си?+ добав 
ляют на холоду 20 мл 05 п раствора тномочевины (№15)$ (моле 
кулярная масса 76,12) При сильном взбалтывании по каллям добав 
ляют 20 мл 0,5 и раствора МаОН я оставчяют на 5 мин при частом 
помешивании Для образования сульфида Си$ раствор нагревают до 
кнпеняя Горячий раствор быстро фильтруют через стеклялный фильт 
рующий тигель № 3 Тут же промывают водой и сунат осадок при 
110°С до постоянной массы Взвешивают сульфид меди Сиб 

Уравнелие реакции 

СиЗОз -- {МН2}2 С$ = Сиз + МН СМ + Н>$0, 
Фактор пересчета сульфида меди Си$ на медь — 06648 

Определение можио закопчить ацидиметрически Для этого после 
добавления тиомочевины иа хозоду раствор нейтрализуют 0,1 н рас 
твором №аОН по метиловому оранжевому и добавляют избыток точно 
25,0 мл 0,1 н раствора МаОН После отфильтровывания осадка фильт 
рат и иромывные воды титруют обратно 0, н раствором НС! | мл 
ОТ н раствора ХаОН соответствует 3 1785 мг меди 

Опредечению мешают \Р*т и Ип?+ Титрование можно проводить 
только в присутствии слабых кислот, в протывном случае переход ок 
раски индикатора будет не выразительным 


Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа К 100 мл раствора пробы добавляют 3 г ацетата натрия 
СН.СООХа ЗН›О и 10—20 мл ледяной уксусной кислоты Осаждают 
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Си?+ при 50—60°С добавлением по каплям 2% ного этапольного рас- 
твора о оксихинолина в небольшом избытке Смесь нагревают до 80-- 
90°С н горячий раствор фильтруют через стеклянный фильтрующий 
тигель № 3, промывают горячей водой, затем — хотолной Осадох су- 
шат при 110°С н взвешивают океннат мед! Фактор нерсссега 
Си (СНьОм). па медь — 0,1806 Этой методикой отделяют мель от 
Ве?+, Ме?+, Са*+, Мп?-+, Сд?+, Аз (ПТи У) н Ра?" 

Для определения малых количеств Си?+ (>10 мг) к 50 мл раствора 
пробы добавляют 100 мл ацетона и 3 мл хлороформа Нагревают смесь 
на водяной бане до 65“С добавляют 4 мл 3 % ного ацетатного раство 
ра о оксихинолина и 20 мл 4 М раствора ацетата аммония Выдержи- 
вают 4 ч на водяной бане при 65°С Далее фильтруют промывают и 
сушат, как описано выше 

Для отделення от А+, ЕеЗ+, Сг?+, Аз (\), $п (ТУ), ВВе и РЬ+ 
осаждение проводят в щелочной среде №аОН в присутствии тартрата. 
К кислому раствору пробы добавляют 3—5 г випной кислоты и нейтра 
тизуют по фенолфталенну 20% пым раствором МаОП по каилям до 
появления розового окрашнвапия разбавляют до 100 мл водой На 
холоду добавляют 3 % ный этанольный раствор о оксихинолина в не 
значительном избытке, раствор пад осадком должен стать желтым 
Нагревают смесь до 60—70°С, и посяе охлаждения фильтруют, затем 
промывают теплым 1% ным раствором ацетата патрия Далее опре 
делелие ведут, как описано выше Мешают 717+, С4?+, Ре?+ и Мо?“, 


Осаждение тионалидом 


Ход анализа Нагревают раствор пробы до 80—85°С и проводят осаж- 
дение шестикратным количеством | 4% пого раствора тионалида в эта- 
ноле или в ледяной уксусной кислоте На 20 мг Си? + в 150 мл раствора 
расходуют -—20 мл раствора тионалида При осажденин кислотиость 
раствора по НО; нли НМО, должна быть 0 05—0,1 н Смесь нагрева 
ют и фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3, промы 
вают горячей водой без кислот Во время фильтрования и промывания 
осадок на фильтре пе отсасывают досуха Осадок тионалидата меди 
Си (С, 3НьОМ5$). НО высушивают при 105°С до постоянной массы 
Фактор пересчета па медь — 0,1236 

следует избегать больших количеств хлоридов 

Определение может быть закончено иодометрически Для этого 
промытый осадок на фильтре растворяют в смеси 50 мт ледяной уксус 
ной кислоты с 4—5 мл 5 и раствора Н25О. К раствору добавляют 
0,1 г иодида калия КЬ 19 мя 1 н раствора МН.$С»\, избыток 002 н 
раствора иода, разбавляют водой и титруют избыток нода 0,02 н рас 
твором тиосульфата натрия №2520; в присутствии 2—3 мл 05% кого 
раствора крахмала до исчезновения синего окрашивания 1 мл 0,02 н. 
раствора иода соответствует [,272 мг меди 

Этой методикой отделяют Си?+ от Мр?+, Са?+, Ва?+, Мл?т, Со?", 
М№+, А+, СгЗ+, Йпа+, Ее?+, РЬ2+, С4?+ и ТЕ Окислители (Ее?+ и др) 
должны быть восстановлены Ион С] отголяют предварительно выиа 
риванием с Н250. до паров, так как хлориды восстанавливают Си?+ 
до Си+ и ведут к образованыю Си2С] 


Осаждение купроном (бензоиноксимом} 

Ход анализа К нейтральному и не содержащему солей аммония рас 
твору пробы добавляют разбавленный аммнак (1 1} до появления яв 
пого голубого окрашивания аммначиого комплекса меди Нагревают 
до книения и добавляют по каплям 2\ ный этаночьный раствор куй 
рона Добавление раствора продолжают до исчезновения голубого 
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окрашивания Образовавшийся тяжелый зеленый осадок купроната ме 
дн Си СНиО:М) отфильтровывают через стеклянный фильтрующий 
тигель \№ 3 промывают горячим разбавленным аммиаком (1 100), а 
затем горячей водой Поскольку осадок аморфный, то он плохо отмы 
вается от остатков осадитеяя Поэтому промытый осадок с тиглем су 
шат прн 105—115°С, промывают теллым эталоном затем теплой во 
дой Снова сушат при 105—115°С осадок свободный от остатков 
осадителя, и взвешивают Осалок нерастворим в воде этаноле, уксус 
ной кислоте растворах винной кнслоты н разбавленном аммнакс, рас 
творим в минеральных кислотах и частично в концентрированном ам 
миаке Фактор пересчета купроната меди Си(СаНиО.М) на медь — 
02200 

В присутствни \!+ осаждение ведут с добавлением винной кис 
лоты для отделения от АРВ+ и РЬ?+ добавляют Сегнетову соль 


Осаждение хинальдиновой кислотой 


Ход анализа К раствору пробы объемом 2150 мл содержащему 
— 100 мг Си?+, добавляют 5 мл 2 н раствора Н2$0.: и нагревают рас 
твор до кннения Добавляют но каплям 3,3 % ный раствор хинальдино 
вой кислоты в небольшом избытке Образовавшийся зеленый осадок 
хннальдата меди Си(СоНёО.№}2 Н2О скоро оседает, его промывают 
декаитацией горячей водой нереводят в стеклянный фильтрующий ти 
гель № 3 и промывают горячей водой Осадок с тиглем сушат при 
125°С Взвешнвают Си(СьНзО.\), Н»О Фактор пересчета на медь — 
0 1492 


Осаждение меркаптобентиазолом 


Ход анализа Раствор пробы точно нейтрализуют аммиаком {1 1) по 
лакмусу и нагревают Добавляют избыток насыщенного {-5 % ного} 
раствора меркантобензтиазола в этаноле Нагревают смесь до тех пор, 
пока выпадет скоагулироваиный оранжево желтый осадок, а жидкость 
над осадком станет прозраиюй Осадок отфильтровывают на фильтр 
красная лента. промызают горячей водой и сушат при 119—120°С в 
фарфоровом тигле затем озоляют и прокаливают на пламени путьевой 
горелки в течение —]! ч Осадок СиО должен быть черного цвета крас 
ный оттенок осадка указывает на восстановление СоО до СиёО или 
Си В платиновом тигле прокаливание проводить не следует, так как 
платина восстанавливающе действует на СиО с образованием сплава 
Р-_Си Взвешивают окснд меди СиО Фактор пересчета СьО на медь— 
0,7988 Эту методику нспользуют для отаелення Си?т от Ми?+, Со?+, 
МЕН, Ип2+ и С42+ 


Осаждение салицилальдоксиямом 


Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют 2 н раствором МаОН по 
каплям до появления нерастворимой мути, которую растворяют добав 
лением по каплям ледяной уксусной кислоты Осаждают Си?+ при 
20°С добавлением | % ного раствора саяицилальдоксима в незначитель 
ном избытке Большюго избытка осадителя следует избегать Для этого 
проверяют полноту осаждения в отстоявшемся прозрачном растворе 
над осадком добавлением капли раствора осадителя Фильтруют через 
стекляиный фильтрующий тигель № 3 и промывают холодной водой 
до отсутствия окраски порции промывных вод с 02 н раствором хло 
рида железа РеСь Во время промывания следят за тем, чтобы осадок 
всегда оставался влажным Влагу отсасывают и осадок с фильтром су 
шат при 100—105°С Превышения температуры сзедует избегать Взве 
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шинвают салицитальдоксимат меди Фактор пересчета Си (С2НвО>\). на 
медь — 0,1892 

По второму варианту к 25 мл раствору с 50 мг Си?+ добавляют 
300 мл 0,3 % пого раствора салицелальдоксима Доводят рН до 3 (п 
димстилгельб) добавлением по каплям аммиака (1 !} Охлаждают 
ниже 5°С и для образовалия осадка добавляют медлелно раствор гид 
роксиламина соляпокислого {9,33 г МН»ОН НС! растворены в 10 мл 
воды) Слачала добавляют | мл раствора при перемешивании Гели че 
рез 15 мин на холоду начал образовываться осадок, добавляют медлен 
но остальную часть раствора №МН.ОН НС! Оставляют смесь стоять на 
ночь, затем фильтруют, промывают холодной водой, сушат и взвеци 
вают салицилальдоксимат меди, как описано выше Этой методикой 
отделяют Си? + от №124 и Ее?+ 


МОЛИБДЕН 
Определение молибдата МоО?- в растворе 


Осаждение нитратом ртути (Т) 


Ход анализа К 200 мл раствора, содержащего 100 мг мотибдата, до 
бавляют немного 10$ ного раствора карбоната патрия №азСО; и О2н 
раствор питрата ртути (| Не (М№Оз)2 2Н.О в 9,2 в НМО; по каплям 
до прекращения образования осадка Раствор после осаждения должен 
быть нейтральным или слабокислым Нагревают смесь до кипения и 
фильтруют через фарфоровый фильтрующий тнгель № 3 Промывают 
24 ным раствором нитрата ртути (Г) Осадок молибдата ртути 
Нр2МоО. осторожно сушат, затем прокаливают | ч при 450 °С до пере- 
хода в триоксид молибдена После охлаждения взвешивают Мо0, 
Уравнения реакций 


(МН) 2 Мо0л -- Не» (Оз) = Не, МоОз + 2МН: ХО, 
НЕ.Моо, — МоОз - На 5О 


Фактор пересчета МоО. на молибден — 0,6665 Прокаливаине ве- 
дут под тягой, так как происходит выделепие паров ртути 

Осадок Н12.Мо00. после промывания па фильтре можно растворить 
в 2н Н№О; Подученный раствор в фарфоровом тигле выс) шивают 
досуха, затем прокаливают, как описацо выше Взвешивают МоОз Ме 
тодика требует предварительной отработки 


Осаждение ацетатом свинца 


Ход анализа К слабоазотнокислому раствору молибдата добавляют 
50 мл 50 % ного раствора ацетата аммония для создания буферности 
раствора Раствор, содержащий — 100 мг молибдена, доводят до 200 мл 
водой, пагревают и добавляют 4% ный раствор ацетата свинца 
РЬ(СН:СОО)» ЗН:О 

Реактив добавляют медленно, небольшими порциями, до тех пор, 
пока прозрачный раствор над осадком не будег давать бурого окра 
шивалия с каплей 3 % ного раствора тапиина в насыщенном растворе 
ацетата аммония После этого добавляют еще | мл раствора ацетата 
свинца После короткого кипячения дают | ч постоять и декантируют 
раствор через фильтр белая лешта с 2% ным раствором МНАХОз и 
2% ным СНзСООМН4 На фильтре промывают 2% пым раствором 
МН.МО. В фарфоровом тигле осадок © фильтром сушат, озоляют и 
прокаливают при 500°С Взвешивают молибдат свиниа РЫМоО4 

Уравнение реакции 


281 


{МН;)2 МоО: + <СН.СОО}» РЬ = РЬМо0, -- 2СН. СООМН, 


Фактор пересчета РЬМоО: на молибден — 0 2613 

В присутствии Си?+, №72+, С0?+ и 7п2- определение проводят с 
побавлением 5 мл ледяной уксусной кистоты, другие элементы меша 
ют В присутствин сульфатов повышают коннентрацию ацетата аммо 
ния 


Осаждение о оксихинолином 


Ход ана шза Раствор молибдена содержащий —80 мг молибдена в 
50—100 мг нейтрализуют 2 н раствором ,50; по метнловому красно 
м\ н добавляют 2 капли избитка 2н Н›50., Добавляют 5 мт Ри рае 
твора ацетата аммония  пагревают до кипения и добавляют 3 % ный 
ацетатиый раствор о оксихинолипа до появлення ясного желтого окра 
нитвания раствора над осадком Через 2—3 мин осадок стаповится кри 
ста злическим и его сразу же горячим отфильтровывают через стеклян 
ный фильтру ющини тигель № 3 Осадок промывают горячей водой без 
оксихинолнна до нолучення бесцветной порини промывных вод Осадок 
сушат при 130—140 °С до постоянной массы Взвешивают осадок соста 
ва (С.ПвО\).МоО› Фактор пересчета па молибден — 0,2395 

Методика дает возможность определять до | мг Мо а также про 
водить отделение молибдена от рения 


Осаждение купроном (бензоиноксимом} 


Ход анализа К раствору молибдата, содержащему до 150 мг молибде 
на, добавляют 19 мл концентрированной Н›5О; и разбавляют до 200 мл 
водой Раствор охлаждают до 5—10°С и добавляют к нему медленно 
35 мл (на 190 мг Мо} 2% ного этанольного раствора купрона при пере 
мешивании Носле этого добавляют бромную воду до появлення слабо 
желтого окрашивания раствора и сверх того еше 2 мл Через 10—15 мин 
осадок отфильтровывают через фильтр красная лепта с фильтроб, маж 
ной массой и промывают осадок промывной жидкостью {59 мл раствора 
реактива н 10 мл концеитрированной 11,50, разбавлены до { 1 водой} 
В фнитьтрате может появиться осадок избытка осадителя Осадок с 
фильтром в платиновом тигле сушат озоляют без воспламенения фильт 
ра и прокаливают при 450°С Превышение температуры следует избе 
гать Взвешивают триокснд молибдена МоОз Фактор пересчета М0Оз 
на молибден — 06665 Мешают Ра?+, Сг (УГ), \ (УП, № (\}, $1 (1У}, 
У (У} н Та {\} Хромат н вавадат восстанавливают до низших ва 
лентностей сернистой кислотой или солью Мора Избыток $0. отгоня 
юг кипячением Не мешают определению Арт, РЬ?+, 57+, В+, Си?+, 
С4?+, Аз {У}, 55 (ИП 51+, АВ+, Ее (Пн 01}, ТИ+, 7г (ТУ), Свт, 
\ {1%} Се (1%), (С СП, МР+, Со?+, Ми?+, 712% Метод применим 
дтя определения молибдена в сталях, не содержащих вольфрам 


Определение молибдена в сталях (ферромолибдене) 


Осаждение ацетатом свннца 


Ход анализа Растворяют 0,5 г тонкоизмельченной стази или ферро 
молибдена в 20 мл разбавленной ПКО; {1 3} в стакане па 200 мл Ес 
ли растворение происходит замедленно, то добавляют 1—2 мл концент 
рированпой НЕ К раствору добавляют 15 мл разбавленной Н25О. {1 1) 
и нагревают до выделения в течение 3—4 мин густых паров Н›5О4 
По охлалленин остаток разбавляют водой ло 50—60 мл н добавляют 
раствор \аОИ {200 г!л} но каплям до появления осадка гидроксида 
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железа Ее(ОН)з, который растворяют добавкой по каплям НМО; (1! 3). 
Раствор по лакмусу должен нметь слабокислую реакпию 

В мерную колбу вместимостью 500 мл помешают 16 г тидроксила 
натрия МаОН и 200 мл воды, после растворения №аОН раствор нагре 
вают до 70—80°С на водяной банс Вливают в мерную колбу неботь 
шими порциями при перемешиванни анализируемый раствор Стакан об 
мывают водой, сливая се в ту же мерную козбу Раствор с осадком в 
мерной колбе после охлаждения разбавляют до метки и перемешивают 
Отфильтровывают через фильтр краспая лепта раствор м сухую мерпую 
колбу вместимостью 200 мл до метки Фильтрат из мерной котбы пере 
водят в стакан па 600 мл споласкивают колбу 3—4 раза водой в ста 
кан Добавляют 3—5 капель 1% ного этапольного (70 30} раствора 
фенолфталенна и 8 мл разбавленной уксусной кислоты (ТГ 90) и азот 
ную кислоту (1 3) по каплям до исчезновения красной окраски Затем 
прибавляют 19 мл СИзСООН {1 90}, 200 мл 25 % лого раствора хло 
рида аммолия и кипятят 5 мип 

К кипящему раствору прибавляют по каплям 5 мл | % ного раство 
ра ацетата свиниа РЬ(СН.СОО), ЗН2О, разбавлденного 10 мл воды за 
тем вводят еще 70 мл 1% ного раствора ацетата свинца и кииятят 
10 мин Через 3—5 мин проверяют полноту осаждения добазлением к 
прозрачпому раствору пад осадком 2-3 мл раствора ацетата свинца 
Осадок отфильтровывают через фильтр белая лента с фильтробумажной 
массой Промывают осадок 8—0 раз разбавленной СН.СООП (1 99), 
в фарфоровом тигле осалок с фильтром сушат, озоляют и прокативают 
в муфельной печи при 600°С После охлаждения в эксикаторе взвеши 
вают молибдат свиниа РЬМоО. Фактор пересчета РЬМо0, на молиб 
ден — 0,2613 


МЫШЬЯК 


Определение арсената АОЗТ 
и арсенита А$О1+ в растворе 


8 
Осажденне арсената 150 ы нитрагом серебра 


Ход анализа Раствор арсената АЗОТ нейтрализуют по метиловому 
орапжевому аммнаком (1 1) или уксусной кислотой (1 1) Добавля 
ют 10 мл 10% ного раствора апстата аммония и 0,1 н раствор нитрата 
серебра АяМОз в избытке Изгревают до кипения и дают 12 ч постоять 
Осадок отфильтровывают через фильтр белая лента промывают снача 
ла разбавленвым (0,0 н} раствором Ая»\Оз затем холодной водой 
Осадок с фильтром сушат озоляют и прокаливают в фарфоровом тигле 
при 500 °С Взвешивают арсснат серебра АззАзО: 
Уравнение реакции 


Маз Аз О, -- ЗАЗМО. = АвзАзО. -Е ЗМа\МОз 

Фактор пересчета АззАзО. на мышьяк — 0,1620, на арсеиат 
АО — 03003 

Для титриметрического окончания определения осадок растворяют 


в2и Н№О,; и определяют Авт по Фольгарду | мл ОГ н раствора ро 
дапида аммония №Н.$СМ соответствует 2,397 мг мышьяка или 4 630 мг 


арсената АО 


233 


Осаждение арсенита АО витратом серебра 


Ход анализа К нейтральному раствору арсенита АзОз` добавляют 


2—3 капли 30 % ного лероксида водорода Н»О», 10 мл 10% пого раство 
ра ацетата аммония и далее ведут определение арсепата, как описано 


выше Фактор пересчета АрзА5О. на Аз — 0 1620, на АзОз `— 0,2657 
Г мл ОТ и раствора роданида аммония МН4$СК соответствует 2 397 мг 
Аз изи 4,097 мг А503— 


Осаждение арсенато магнезиальной смесью 


Ход анализа Мышьяк должеп быть в виде арсепата, в противном слу 
чае раствор нагревают с 5—7 мл колцентрированной Н№Оз, затем вы 
париванием отгоняют оксиды азота, после разбавления раствор кипятят 

Осаждение ведут из концентрированных растворов, так как осалок 
МЕ (МП) АЗО. довольно растворим Разбавленный раствор выпаривают 
до малого объема также, если в нем содержится ИСП, так как хлорнды 
мышьяка летучи Следуст точно соблюдать условия осаждення 

К 100 мл раствора содержащего —100 мг мышьяка, добавляют 
5 м1 концентрированной НС, если раствор не содержит кислоты До 
бавляют по 10 мл раствора магнезнальной смеси на 100 мг мышьяка 
Нейтрализуют раствор по каплям аммиаком (1 1) по фенолфталеину 
до поялтепия розового окрашивания и добавляют еще аммиак {1 1} до 
\( объема раствора Испытывают прозрачный раствор над осадком на 
полноту осаждения добавлением пескольких капель раствора магнезн 
альной смеси 

Через 12 ч осадок отфильтровывают через фильтр белая лента, 
промывают 25% вым раствором МН.ОН с 2% ми МН.МО; до отрица 
тельной реакции {отсутствия мути) подкисленной НМО; порции промыв 
ных вод с каплей ОГ н раствора питрата серебра АвМО; Осадок 
Мр(\Н4) АзО: с фильтром в фарфоровом тигле сушат спачала при 100 °С 
затем озозяют и прокаливают при 900°С в муфельной печи, медленно 
повышая температуру Взвешивают пироарсенат магния МозАз›О: 

Уравпения реакций 


МазАз О, - МЕС, — МН. С! = Ма (МН) Аз0. -|- ЗКаСТ, 

2Мя (МНа) АЗО, = М3, Аз20.: + 2МН + НО 

Фактор пересчета Мо2А32О? на мышьяк — 0 4826, на триокснд мы 
шьяка А$2Оз — 0 6372 

Больших количеств магиезиальной смеси а также калия, винной 


кислоты и сульфатов следует избегать так как опи ведут к ошибкам 
определения 


Реактив 


Магнезиальцая смесь Готовят аммиачный раствор Для этого 
растворяют 55 г хлорида магния МеСЬь бНЬО и 105 г хлорида аммония 
МН.С] в воде добавляют 350 мл концентрировапиого аммиака и разбав 
ляют водой до [ л Через 3—4 дня раствор фильтруют 


Осаждение в виде арсената таллия (1} серебра 


Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют добавлением по каплям ам 
мнака (1 1) кли уксусной кислоты (1 1) по лакмусу Если мышьяк 
находится в виде арсенита, то его окисляют до арсената К пейтрально 
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му раствору добавляют 10 мл 4% ного раствора ацетата таллия (Г) 
ТКСН.СОО)} При перемешивании добавляют по каняям 10 мл 0.1 н 
раствора нитрата серебра АЕВМО; Если добавление АСМО;: вести быстро, 
то образуется частично осадок АрзАзО. Белый осадок арсената тая 
лия — {1) серебра Ав. ПА$О. отфильтровывают через стеклянный фильт 
рующий тигель № 4, промывают сначала водой, затем этанотом и на 
конец эфиром Сушат в вакуум эксикаторе 209 мин и вавешивают 
АВТА$О‹ Уравненне реакции 


МазАзО: Е СН.СООТ! -- 2А#МО; = АвуАЗО, -- 
-- 2%аМО; -- СН.СОоОМа 


Фактор пересчета Аз ПАО. на мышьяк — 0 1340, на арселат 
Аз03— — 0,2485 


НАТРИИ 


Определение Ма* в растворе 
Выделение в виде сульфата 


Ход анализа Определение проводят в растворе Ма+ без посторонних 
солей поместив раствор в платниновую чашку ДЛобавляют к нему ие 
большой избыток разбавленной Н,5О, (1 {!) Вынпаривают раствор сна 
чала на водяной бане затем слабо прокаливают на газовой горелкс 
После охлаждения смачивают Н25О, {1 1), выварнвают досуха н нро 
казивают Добавтяют пемного кристаллического карбоната аммония 
(МНС Оз Н2О чтобы избежать образования пнросульфата натрия 
Прокалнвают смесь па газовой горелке После охлаждения в эксикаторе 
взвсшивают сульфат натрия №а250. Фактор пересчета сульфата натрия 


на натрий — 03237 Мешают 207, $07, СО н воз 
Выделение в виде перхлората 


Ход анализа К раствору хлорида натрия добавляют избыток 70 $ ной 
хлорной кислоты НСО, и выпаривают досуха в фарфоровом или пла 
тиновом тигле Далее в муфельной печи нагревают до 350°С Превы 
шенне температуры следует избегать так как при этом нерхторат раз 
лагастся на хлорат и хлорид После охлаждения в экснкаторе взвени! 
вают перхлорат натрия МаСЮ. Фактор пересчета МаСЮ; на натрий — 


Осаждение в внде уранил ацетат магния натрия 


Ход анализа Нейтральный раствор пробы, содержащий хлорил натрия 
с $—50 мг №а+, упаривают до —5 мл, но не до образования осадка со 
лей К охлажденному раствору сразу вливают требуемое количество 
раствора реактива н дают при 20°С стоять 45 мнн при частом и энер 
гичном перемешивании Осадок отфиЛьтровывают через стекзянный 
фильтрующий тигель № 4, промывают 96 % ным этанолом ло обесцве 
чивания промывной жидкости  Осадок (СНзСОО) МаМа (СО: Но 
сушат при 195—110°С и взвешивают Количество кристаллизацнопвной 
воды в составе осадка колеблется от 6 до 8 молекул Поэтому пользу- 
ются эмпирическим фактором иерссчета на натрий, равпым 041536 


Реактив 


ъ 


Раствор магний уранил ацетата Готовят два отдельных 
раствора 1} растворяют 90 г ураниланетата ЦО›{СН,СОО}., 2Н:О и 


235 


60 мт ледяной уксусной кислоты в воле и разбавляют до 1 л 2} рас 
творяют 600 г ацетата магиия Ма (СНзСОО}»› 4Н.О и 60 мл ледяной ук 
<лсиой кислоты в воде н разбавляют до | л 

Нагревают оба раствора до —70°С смешивают их н дают остыть 
Через 2 ч при 20°С выпадзет осадок избытка реактива Фильтруют 
раствор через сухой фильтр н хранят в скаянке из темного стекла Для 
осаждения применяют 125 мл раствора рсактива на 10 мг натрия 


НИКЕЛЬ 


Определение М1?1 в растворе 
Осаждение диметилелиоксимом 


Ход анализа Раствор пробы содержащий —50 мг \1+, разбавляют до 
150 мт волой и нагревают до кипения Добавляют | % ный этанольный 
раствор диметилглиоксима Используют —30 мл на 50 мг №*+ Добав 
ляют аммнак {1 1) до слабощелочной реакции и оставляют на водяной 
бане на | ч Осадок отфильтровыватот через стеклянный фильтрующий 
тигель № 3 и промывают горячей водой Осадок ярко красного цвета 
имеет состав М! {С.НО2М№). Сушат при 110—120°С и взвешивают Фак 
тор пересчета лиметилглиоксимата никеля на викель — 0,2032 

Соли аммония ие мешают осаждению Возможно проведение осаж 
дения в уксуснокислой среде так как в этих условиях осадок тоже не 
растворнм К слабокислому раствору вместо аммиака для образования 
осадка добавляют 10 % ный раствор апстата натрия СН.СООЖа ЗН‚О 
После этого добавляют сще | г ацетата натрия Таким осаждением про 
изводят отделение №+ от ГеЗ+, Мл?+, Со?+, А|З+, Сгз+ и 202+ 


Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа К 100 мл иейтрального раствора, содержащего —100 мг 
№'"+, добавляют [--2 г ацетата аммония и 5 мл ледяпой уксусной кис 
лоты Нагревают раствор до 60°С и добавляют 3% ный этапольный 
раствор о оксихинолнна Нагревают далее до коагуляции осадка и про 
веряют лолноту осаждения но желтому окрашиванию раствора над осад 
ком Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель 
№ 3 промывают спачала горячей водой, затем холодной до исчезнове 
мня желтого окрашивания Осадок оксината микеля сушат при 110°С 
до состава №(С,НОМ)› 2Н.О и взвешивают Можпо просушить оса 
док до безводного состоявия при 130°С сушат до постоянной массы 
Можно растворнть осадок после промывания в 2 п НС] и определить 
№Р- броматометрически Фактор пересчета М{С.НОМ), 2Н2О па ни 
кель — 0 1533, для безводного осадка —- 0,1692 | мл ОГ| н раствора 
бромата калия КВгО; соответствует 0,7338 м! инкеля 


Определение никеля в алюминиевых сплавах 


Осаждение диметиглиоксимом 


Ход анализа Растворяют 1 г пробы (при содержанни №1>02%) в ста 
кане на 400 мл в 30 мл разбавленной НСТ {1 1} и5 мя концентрирован 
ной НХО; при нагревании 

После растворения кипятят до удаления оксидов азота, прибавля 
ют 150 мл воды, 40 мл 25 % ного раствора винной кислоты (или лимон 
ной} и концентрированный аммчак до появления устойчивого запаха 
или появления сннсго окрашивания медно аммначного нли никель амми 
ачного комплекса (если Си? и №2+ имеются в достаточном количест 
ве} Раствор нагревают до кипения ести выплат осадок, его отфнльтро 
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вывают, промывают 4—5 раз горячей (60—70°С) водой собирая фильт 
рат н промывные воды в стакан на 400 мл 

К раствору прибавляют по каплям разбавленную НС! (1 1} де 
кислой реакции (исчезновения сниего окрашивания) и нагревают до 
70°С При перемешивании добавляют 30 мл {1% ного этанольного рас 
твора диметилглиоксима, 2—3 каплн раствора метилового красного и 
аммнак до появления желтого окрашиваиня индикатора, после чего до 
бавтяют избыток аммнака 8—10 капель 

Раствор с осадком нагревают до 70°С в течение 30 мин Осадок 
отфильтровывают через фильтр белая лента, промывают на фильтре 
4—5 раз горячей (60—70°С) водой, растворяют в НС] (1 1} и нере 
осаждают После отфильтровывания и промывания фильтр с осадком 
завертывают во второй фильтр в фарфоровом тигле вакрывают еше 
кусочком фнльтра Осадок сунат, озоляют и прокаливают в муфельной 
нечи ири температуре не выше 650°С После охлаждения в эксикаторе 
взвешивают №0 Фактор пересчета МЮ на никель—0 7858 

Прин большом содержании инкеля осадок отфильтровывают через 
стеклянный фильтрующий тигель № 3, промывают 5—6 раз горячей во 
дой, а затем 20—30 мл разбавленного (1 3} этавола, сушат при 110°С 
до ностояиной массы Взвешивают диметиглиоксимат никеля Фактор 
пересчета на пнкель — 0,2032 


Определение никеля в магниевых сплавах 
Осаждение диметилглиоксимом 


Ход анализа Растворяют 3 г сплава (при содержании >0,1 % М или 
1 г (при большем содержании №1} в 60—30 мт разбавленной НС} {1 }), 
предварительно добавив 50 мл воды После растворения добавляют 30— 
10 г сухого хлорида аммония №Н.СТ 30—19 мл 20 % ного раствора ли 
монной кислоты, нейтрализуют раствор по метиловому оранжевому 
концентрированным аммиаком до желтого окрашивания и добавляют 
его избыток 3 мл Осаждают №+ добавлением 10 мл 05% ного раство 
ра диметилглиоксима, нагретого до 80—90°С Смесь нагревают до коа 
гуляции осадка, отфильтровывают осадок через два фильтра белая лен 
та и промывают горячей водой Промытый осадок растворяют га филь 
тре в 20—10 мл горячей НС {1 1), промывают фнльтры 5—6 раз горя 
чей водой, собирая раствор в стакан в котором проводилось осаждение 
№22 Прибавляют к раствору 2 мл 28% ного раствора лимояной кисло 
ты. нейтрализуют раствор аммиаком по метилоранжу с избытком в 
3 ыл Осаждают №+ добавлением 5 мл 0,5 % ного водного раствора 
диметилглноксима Раствор нагревают до коагуляции осадьа отфильт 
ровывают и промывают, как описано выше Фильтр с осадком в фар 
форовом тигле сушат озоляют и прокаливают при 700°С до оксида ни 
келя {П} После охлаждения взвешивают МЮ Фактор пересчета на 
никель — 9,7858 

Для анализа лигатуры с содержанием до 10 % никеля берут навес 
ку ОБ г. для осаждения №?+ применяют 30—40 мл 05% ного раствора 
диметняглиоксима 


Определение никеля в медных сплавах (0,3—3% №) 
Осаждение диметилелиоксимом 


Ход анализа Растворяют 05—10 г сплава в стакане на 380 мл в 30— 
50 мл смеси копнеитрированиых НСГи Н№О; (3 1) при нагревании и 
кипятят раствор до удаления оксидов азота Раствор разбавляют горя 
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чей водой до 200 мл, кипятят [ мин н проводят электролиз для удаления 
основной массы меди при силе тока 1—15 А и напряжении 2—3 В в 
течение 2 ч Электролит выпаривают до —100 мл Прибавляют к нему 
2 г лимонной кислоты, 15 мл 25 % ного раствора хлорида аммония, ней- 
трализуют концеитрированиым аммиаком до появления синего окраши 
вання, затем добавляют по каплям НС (1 1} до исчезновения окраши 
вания Добавляют к раствору 5 мл 1% ного этанольного раствора ди- 
метилглиоксима на каждые 19 мг МПР и 15 мл избытка Далее при не 
прерывном перемешивазин добавляют малыми порциями сухой ацетат 
натрия СНзСООМа ЗН.О до появления осадка диметилглиоксимата 
никеля и еще 2 г избытка Через 3 ч стояння осадок отфильтровывают 
на фильтр белая лента, промывают 8—10 раз теплой водой и раство 
ряют на фильтре в горячей НС[ (1 1), собирая фильтрат в стакан, в 
котором проводилось осаждение Фильтр промывают 8—10 раз теплой 
водой и выбрасывают Осаждение №Ё+ повторяют для этого к раство 
ру добавляют 2 г лимонной кислоты н далее ведуг осаждение, каки в 
первый раз Через 20—30 мин осадок отфизьтровывают на стеклянный 
фильтрующий тнгель № 3 промывают 8—10 раз теплой водой, сушат 
при 119°С да постоянной массы Взвешивают диметилглиоксимат нике 
ля Фактор пересчета на никеть — 0 2032 


Определение никеля в ферросплавах (—1—30 % №} 
в отсутствие кобальта 


Осаждение чиметилелиоксичом 


Ход анализа Навсску мелких стружек чугуна нли стали (от 0,1 до 4г, 
в зависимости от содержания никеля) растворяют при нагревании в ста 
капе на 500 мл в 20—30 мт конпентрированной НС под часовым стек 
лом После растворения павески к горячему раствор) добавляют 2— 
5 мл кониентрированной ПМО-з, накрывают стакан часовым стеклом и 
далее нагревают до полного разложения остатков карбидов металлов 
При анализе чугуна может остаться перастворимый графит в виде кр\и 
ных черных, легко веплывающих части 

Раствор выпаривают на песчагой бане лосуха После охлажления 
осадок смачивают 10—15 мл коицептрировавной НСЬ, спюва выпаривают 
досуха и выдерживают при 130°С в течение 20—25 мни дтя выделения 
кремниевой кислоты По охлаждении прибавляют 15—20 мл кониентри 
рованной НС], дают иостоять 5 мин добавляют 70—80 мт горячей возы 
н умеренио пагревают до растворения солей при перементивзании стек 
лянной палочкой Нерастворнвшийся осадок (графит, вольфрамовая 
кислота кремпневая кислота} отфильтровывают через фильтр белая 
лента, собирая фильтрат в стакан па 500 мл Стакан и фильтр с осад 
хом промывают 4—5 раз водой 

В полученный фильтрат добавляют 39, пай раствор винной или 
лимонной кислоты из расчета 5 г кислоты на ] г навескн пробы, а так- 
же 5 мт 10% ного раствора МН.С] Раствор разбавляют до 150 мл, 
перемешивают и нейтрализуют конпентрированным аммнаком до появ 
лення слабого запаха ри недостатке винной кислоты может появить 
ся осадок Раствор делают слабокислым добавлением нескольких капель 
40 % ной уксусной кислоты, осадок при этом должен раствориться До 
бавляют немного випной кислоты, пагревают на водяной бане до 60— 
70°С и добавляют при размешивании малымн порциями 1 % ный эта 
нольный раствор димстилглиоксима по 10 мл па каждые 19 мг №7. 
Перемешивают раствор 1—2 мин и добавляют 1—2 мл аммиака (1 2} 


238 


до слабого запаха Проверяют полноту осаждения, дают отстояться 20— 
25 мин при 40—60°С и фильтруют через стеклянлый фильтрующий ти 
гезь № 3, промывают | % пым раствором аммиака, сушат при 105— 
110 °С, взвешивают диметилглиоксимат инкеля Фактор пересчета на 
никель — 0,2032 

Осадок можно отфильтровать через фильтр белая лента, промыть 
1% ным раствором аммиака, затем в фарфоровом тигле просушить, 
озозить без воспламенения и прокалить при 800—825 °С до оксида нике 
ля МЮ Фактор пересчета МО на викель — 0 7858 


НИОБИИ 


Определение ниобата М№ЬО:— в растворе 
Огаждение посредством гидролиза 


Ход анализа 1 В разбавленном сернокислом растворе солей ниобата 
при нагревании выделяется белый желеподобный осадок ннобиевой кис 
лоты НзМЬО, (или №50; хН2О) Осадок отфильтровывают через фильтр 
белая лента и промывают горячей водой Фильтр с осадком в фарфо 
ровом тигле сушат, озоляют н ирокаливают прн 1000—1100°С до пяти 
оксида ниобия 


Уравнения рсакций 
2МазМЬО, - ЗН.5 О, = 2.3 №0, -+ 3Ма>50., 
2Нзм\ЬО. — М50, -- ЗН.о 


Фактор пересчета М№Ь.О; на ниобий — 06991 

2 В горячий раствор ниобата пропускают 5О, Выпадает осадок 
ниобневой кислоты Его отфильтровылают через фильтр белая лента и 
промывают 0,1 н раствором интрата аммония Осадок в фарфоровом 
тигле сушат, озоляют и прокаливают как описано выше (см п 1/1) 


Осаждение купфероном 


Ход анализа Проводят осаждение ниобата в 10 % ном растворе Н›5О. 
6 % ным раствором купферона без подогревапия Применяют 10 мл рас 
твора на 100 мг ниобия После отстанвания осадок отфильтровывают 
через фильтр белая лента Если фильтрат получился мутным, к нему 
добавляют 1—2 мл раствора осалителя и фильтруют еще раз через тот 
же фильтр Промывают осадок 2 н раствором Н25О. при сильном от 
сасывании В фарфоровом тигле осадок сушат, озоляют н прокаливают 
под крышкой при 950°С до пятиоксида пиобня Фактор пересчета №0 
на ниобий — 0 6991 


Определение ниобия в сталях (12—50 % МЬ) 


Осаждение купфероном 


Ход анализа Растворяют 0,5 г стали в 100 мл разбавленной НС {1 1) 
в стакане на 300 мл при пагрезании Добавляют к раствору 5 мл кон 
центрированной Н№Оз и выпаривают раствор почти досуха К остатку 
добавляют 30 мл разбавленной НС! (1 2) и кипятят до удаления ок 
сндов азота Разбавляют водой до 180—190 мл, не обращая впимания 
на наличие черного осадка {в некоторых случаях) Добавляют 1—2 г 
©ухого хлорида аммония, 0,1—0,2 г аскорбиновой кислоты и нагревают 
до кипения К горячему раствор\ прибавляют 10 мл | % ного свежепри 
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готовленного раствора таннина при непрерывном перемешивании, 
нагревают смесь на водяной бане 2—3 ч до полной коатуляции 
осадка 

Вводят в раствор немного фильтробумажной массы и после охтаж 
дения отфильтровыватот осадок на фильтр белая лента, промывают 4 % 
ным раствором НО] Фильтр с осадком сушат в платиновом тигле, озо 
ляют и прокаливают при 500—600°С до полного выгорання оргапичес 
ких веществ Остаток смачивают водой, добавляют 2—3 мл Н.5О. 
(1 1) 2—3 мл концентрированиой НЕ и нагревают на песчаной бане 
до растворения осадка и появлсиня паров Н›25О. Дают выделяться 
парам 10 мин, после охлаждения прибавляют 1—2 мл воды и снова вы 
паривают, оставляя в тигле 2—3 капли (ие досуха!) По охлаждении 
добавляют в тигель 10 мл НС! (1 1) и нагревают до растворения солей 
Раствор переводят в стакан на 100 мл, прибавляют 0 05—0,1 г аскор 
биновой кислоты и воды да 80—90 мл, вагреватюот до кипения и пере 
осаждают ниобий тапнином, как описано выше 

Осадок озоляют в платнновой чашке, остаток сплавляют с 1—2 г 
инросульфата калня КО, пводят 10—20 мл 4% ного раствора ща 
велевой кислоты и нагревают до растворения плава Раствор переводят 
в стакан па 250- 300 мл, доволят объем водой до 150—200 мл, добав 
ляют 5 капель концентрироваиной НС] и осаждают ннабий добавлением 
по каплям 20—25 мл 3 % ного раствора купферона при перемешиваини 
Вводят в раствор немного фильтробумажной массы и перемешивают до 
коагуляции осадка Фильтруют через фильтр белая лепта промывают 
6—8 раз промывиой жидкостью {20 мл 3 % ного раствора кулферопа и 
| мт коицентрнровавной НС] в | я) Фильтр с осадком в платиновой 
чашке сушат, озоляют и прокаливают при 500—600 °С Остаток сплав 
ляют © 1--2 г ниросульфата калия па малом пламепи горелки Вводят 
в чашку 20—30 мл 4% ного раствора щавелевой кислоты, нагревают 
смесь, добавляют горячей воды и продолжают нагреванне до полного 
растворения плава 

Раствор переводят в стакал, добавляют 5 капель коицентрироватои 
НА ин проводят лереосажделие, как описано выше Фильтр с осадком 
купферопата в платиновом или фарфоровом тыгле сушат, озоляют и 
прокалнвают остаток 15—20 мин в муфельной печи при 1000°С После 
охлаждения в эксикаторе взвешивают пятиоксид пиобия №.О, Фактор 
пересчета па ннобий — 0,6991 


Определение суммы содержания ниобия и тантала 
в техническом гидроксиде земельных кислот 
и оксифторниобате калия {25 $ и более) 


Осаждение таннином 


Ход анализа Помещают 0,3 г пробы в платнновую чашку, добавляют 
3—5 мл ковцентрироваиной НЕ и 8—10 мл разбавленной Н2$0. (Е 1) 
Смесь нагревают на песчазой бане и выпаривают до состояния важ 
ных солей Содержимое чашки переводят в стакан на 250 мл с приме 
нением 150 мт 1% ного раствора таннина Стенки чашки вытнрают ку 
сочком фильтра, который также помещают в стакан Раствор с осадком 
килятят 2 мин и оставляют на 2 ч или па ночь Осадок отфильтровыва 
ют через фильтр белая лента промывают 0.5 % ным раствором таннина, 
помещают осадок с фильтром в фарфоровый тнгель, сушат озоляют и 
прокаливают при 900°С После охлаждения в эксикаторе взвешивают 
сумму МЬО, Та; н ТЮ> 
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Для определения поправки на диоксид титапа, содержащийся в тех 
ническом гидроксиде земельных кислот, остаток в тигте сптавляют с 
2 г пиросульфата калия при 900°С до получения прозрачного плава 
По охлаждении плав растворяют в 25—50 мл 4 % ного раствора окса 
лата аммония и определяют содержание ТЮ, по реакции с пероксидом 
водорода Нз›О. фотометрическим методом 


олово 


Определение $п (ТУ) в растворе 
Выделение в виде оловянной кислоты 


Ход анализа Осаждепие производится только олова (Г\’) Гсли в рас 
творе находится соль олова (И), то его перед осаждением окисляют 
добавлением к раствору бромной воды до появления желтого окраши 
вания Нейтрализуют раствор по лакмусу Добавляют к раствору насы 
щевлый холодный раствор нитрата аммония МН4МОз и выдерживают 
на водяной бане до коагуляции осадка Выпадает оксигидрат олова 
{1У) состава $пО, хНЬО Осадок отфильтровывают через фильтр белая 
зента н промывают горячей водой Осадок с фильтром (не завертывая) 
сушат в тигле Затем основную массу осадка из фильтра ссыпают на 
гладкую чистую черную глянцевую бумагу Фильтр смачивают в тигле 
несколькими каплями концентрированной НМОз и озоляют на газовой 
горелке Присосдиняют основную массу осадьа в тигель счищая остат 
кн осадка с бумаги в тигель кисточкой Осадок в тигле постепенно на 
гревают, затем прокаливают при 1000°С на дутьевой горелке до 5пО› 
Уравиение реакции 


псы -Е 4Н2о = $п (ОН), + 4НС 
Фактор пересчета $пО> на олово — 0,7877 


Определение олова в сплаве, 
содержащем 78 % 5п, 9% А. 5% СЧи8% 2тп 


Выделение в виде оловянной кислоты 


Ход анализа Павеску растертого сплава растворяют в 10 мл концентри 
рованиой НМО; и добавляют 5 мл воды Нагревают раствор на водяной 
бане до прекращения выделения бурых оксидов азота Раствор кипятят, 
затем добавляют 50 мл воды Олово (ТУ) выпадает в осадок в виде ме 
таоловянной кислоты Н›$пО», Осадок отфильтровывают через фильтр 
белая лента и промывают горячей водой, просушивают, затем отделяют 
от фильтра, как описано выше, фильтр озоляют в платиновом тигле пос 
ле смачивания 2—3 каплями концентрированной НМОз Основной осадок 
переносят п тигель к озоленному фильтру и постепенно повышая темпе 
ратуру, прокаливают при 1000°С до оксида олова (ТУ) $10» 

Окснд олова (1\) оказывается загрязненным другими элементами 
сплава (например, фосфорной кислотой} Даля отделения олова (ТУ) 
осадок силавляют с шестикратным количеством смеси ([ 1) карбоната 
натрия и серы При этом образуется растворимый тиостаннат натрия, а 
другие металлы образуют нерастворимые сульфиды, которые отфильт 
ровывают н промывают водой К фильтрату добавляют концентрирован 
ной НА до ТГ н и пропускают сероводород до насыщения Нагревают 
на водяной бане ло коагуляции осадка $л$ Осалок сульфила отфильт 
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ровывают и промывают 25% ным раствором нитрата аммония или 
ацетата аммония При промывании чистой водой наступает пептизация 
осадка Промытый осадок сушат с фильтром, затем отделяют от фильт- 
ра Озоляют фильтр в фарфоровом тигле после смачивания каняями 
концентрированной НМО; Присоединяют осадок к озоленному фильтру, 
смачивают каплями НМО., вынаривают до прекрашения выделения 
Н.$5О., затем прокаливают на дутьевой горелке Добавляют сухой кар 
бонат аммония н еше раз прокаливают до ностоянной массы диоксила 
олова $пО» 

При осажденни следят чтобы концентрация НС не превышала! н, 
а раствор был достаточно разбавлеи Если в растворе находится олово 
(Г\}, то осаждепие проводят в 3 % ном растворе НС} пропусканием Н›$ 
прн нагревании Выпадает желтый сульфид олова $п$2 в коллоидном 
состоянии, проходящий через фильтр Осадок оставляют на ночь, от 
фильтровывают через фильтр белая лента, промывают 1% ным раство 
ром муравьиной кислоты, содержашей Н»5 Осадок сушат, фильтр от 
дельно озоляют с каплями Н№О; и осалок прокализают, ностепенно по 
вышая температуру, до оксида олова $ПО» (см выше} 


Определение $п (11) в растворе 


Осаждение купфероном 


Ход анализа К раствору пробы, содержащей 0,1 г $12+ и 115 н НС 
или Н:5О.. добавляют 5 % ный раствор купферона в двукратном избыт 
ке по не более Через несколько минут осадок купфероната отфильт 
ровывают через фильтр белая лента и промывают 05 % ным раствором 
купферона Осадок сушат в тигле при 60—70°С, озоляют и нрокалива 
ют, как онисано вьине Взвешивают диоксид олова Фактор пересчета 
$пО.- на олово — 0 7877 


Определение олова в магниевых сплавах 


Осаждение в виде метаоловянной кислоты 


Ход анализа Растворяют 0.25—05 г сплава в стакане на 250—300 мл 
в 50 мл разбавленной НМО. (1 2), добавляют 50 мл горячей воды, 
20 мл 10% ного раствора нитрата аммония и оставляют на плите при 
слабом нагревании в течение { ч Горячий раствор фильтруют через 
фильтр белая лента с фильтробумажной массой Осадок промывают на 
фильтре 8—10 раз 5 % ным раствором НМО. Осадок с фильтром сушат, 
озоляют ин прокаливают 2—3 ч прн 900—950°С до оксида олова {1%) 
Фактор пересчета на олово — 0 7877 

Компоненты магниевого снлава онределению не мешают Определя 
ют 0,5—15 % олова 


ПАЛЛАДИИ 


Определение Ра?+ в растворе 
Осаждение а нитрозо В нафтолом 


Ход анализа К раствору пробы объемом -20 мл содержащему 
—30 мг Ра?+, добавляют 10 капель 30 % ного нероксида водорода НО, 
и по каплям 2 н раствор МаОН до щелочной резкнии по лакмусу До 
бавляют 30 мл ледяной уксусной кислоты, разбавляют горячей водой 
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до —150 мл, нагревают до кипения и вводят 15 мл 1% ного раствора 
и нитрозо В нафтола Выпавший красно коричневый хлопьевидный оса 
док (СьНзО>М).РЧ отфильтровывают через стеклянный фильтрующий 
тигель № 3 и промывают сначала 20 % ным раствором уксусной кисло 
ты, затем кипящей водой до обесцвечивания промывных вод Осадок 
высушиватот при 135 °С, и взвешивают Фактор пересчета (СоПО5М) Ра 
па палладий — 0,2361 

Эту методику используют для отделепия палладия от платины 


Осаждение диметиглиоксимом 


Ход анализа К 150 мл слабосолялокислого раствора, содержащего 
—50 мг Ра?+, после нагревания на водяной бане добавляют трехкратный 
избыток 1 % ного этанольного раствора диметилглиоксима ири переме 
шивалии Продолжают нагревание до полной коагуляции осадка Про 
веряют полноту осаждения в отстоявшемся растворе добавленнем капли 
раствора осадителя и оставляют па водяной бане еще | ч Носле ох 
таждения фильтруют через фильтр белая лента, промывают спачала 
1% ным раствором НС], затем 30% пым раствором этанола Далее 
проводят восстановление осадка до палладия Для этого заливают оса 
док на ‘фильтре раствором формиата аммония, затем промывают осадок 
горячей водой Осадок с фильтром помещают в тигель Розе, сушат, озо 
зяют и под током водорода Н› прокаливают при 500 °С охлаждают вод 
током диоксида углерода СО. и взвенгивают РЧ 

Осадок диметилглиоксимата можно отфильтровать через стеклянный 
фильтрующий тигель № 3, промыть водой, затем просушить 30 мин 
ири 110°С Взвешивают (С.Н;О.\)РЧ Фактор пересчета диметиглиок 
симата палладия на палладий — 0,3161 


Раствор формната аммония 


Смешивают 200 мл концентрироваииой муравьиной кислоты НСООН с 
300 мл концентрированного аммиака и разбавляют водой до | л 


Выделение муравьиной кислотой 


Ход анализа Раствор РУС]: кипятят с муравьиной кислотой или гидра 
зином При этом Р4?+ восстанавливается до металла Осадок отфильт 
ровывают через фильтр белая лента и промывают грячей водой В тигле 
Розэ осадок под током Но сушат, затем под током азота №» прокалива 
ют при 600°С до постоянной массы После охлаждения нод током М> 
взвсшивают палладий 

Уравнение реакции, 


РАС» + НСООН = Ра +2НС1-{ СО» 


ПЛАТИНА 


Определение РЕ (ТУ) в растворе 
Осаждение в виде хлороплатнната аммония (МН4)› [РАСЕ] 


Ход анализа Слабокислый раствор хлорида платины (ГУ) упаривают 
до малого объема Добавляют избыток насыщенного раствора хлорнда 
аммония МН.С1, затем двойной объем абсолютного этанола Выпадает 
желтый осадок Если осадок имеет красноватый оттенок, то это озпачает, 
что он имеет примеси иридия Осадок оставляют на ночь под крышкой, 
отфильтровывают через фарфоровый фильтрующий тигель № 3 Промы 
вают ОГ н раствором МН. в 50% ном этаполе Осторожно осадок 
с фильтром просушивают, озоляют и постепенно повышают температуру 
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до 700°С Резкое повышение температуры может нривести к потерям 
Взвешивают платину 
Можно осадок отфильтровать через стеклянный фильтрующий ти 
гель № 3, промыть как описано выше, сушить при 110°С и взвесить 
хтороплатинат аммония Фактор пересчета на Р{ — 0,4395 
Уравнение реакции 


рас, -- 2МН.С1 = {МН} 1 РС] 
Осаждение в виде сульфида 


Ход анализа Через горячий слабо сернокислый раствор пробы проп} 
<кают сильный ток сероводорода Н25 до насышения Выпадает корич 
нсвый осадок сульфида платины Р+$› После охлаждения осадок от 
фильтровывают ва фильтр белая лента и промывают 8,1 н раствором 
Н.$0. Осадок в фарфоровом тигле сушат, озоляют и прокаливают при 
800 °С Сульфидная сера прн этом окисляется до $0. Взвешивают нла 
тии\ Повторное прокаливание проводят под током водорода В фильт 
рате проводят проверку полноты осаждения 
Уравнение реакции 


РАСЫ -- 2Н.$ = 24$. -- АИС 
Восстановление миравьиной кислотой 


Ход анализа К солянокислому раствору пробы добавляют сухой аце 
тат аммония для создания буферности раствора Добавляют по кап 
лям коннентрированную муравьиную кислоту НСООН до прекра 
щения образования осадка Отфильтровывают осадок через фильтр 
белая лента и промывают 0] н раствором НСЬ в фарфоровом тнеле 
сушат, озоляют и проказивают при 700°С После охлаждения взвенн: 
вают РЁ Результат окажется заниженным, если восстановление прове 
дено не полностью 


РЕНИИ 


Определение КеОт` в растворе 
Осаждение тетрафениларсонием 


Ход анализа К 5—25 мл горячего раствора перрената (0,5—100 мг Ве) 
прибавляют хлорид натрия до 0,5 н концентрации и при перемешива 
нни 1% ный раствор тетрафениларсония хлорида (СНз}.АзС! до пре 
кращения образовапия осадка Смесь перемешивают, охлаждают н ос 
тавляют на несколько часов Осадок отфильтровывают через стеклян 
ный фильтрующий тигель № 4 промывают несколько раз ледяной во 
дой, сушат при 119--130°С и взвешивают перренат тетрафениларсо 
ння Фактор пересчета (С5Н;) «А$КеО. па перренат ВО; — 0,3952, на 
рений -.- 9 2939 

Кислотность раствора для осаждения может быть от 5 н по НС 
добн по МН.ОН Мешают Нр?+, В+, РЬ?+, Ар+, $12+, УО?+, 
МПО, СЮ, 10; , $СМ-, Г, Вг-, Е- 
Не мешает ванадат и вольфрамат 
Осаждение нитрон ацетатом 


Ход анализа К слабосернокислому раствору перрената ВеОТ` нагрето 


му ло 80°С, добавляют 5 % ный раствор нитрона в 5% ной уксусной 
кислоте После введения осадителя раствор охлаждают до 0°С и раз 
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мешизают смесь в течение 2 ч После отстаивания проверяют полноту 
осаждепия в растворе над осадком добавлением каплн раствора оса 
днтеля Фильтруют через стекчянный фильтрующий тигель № 3, про 
мывают ледяно холодным раствором иитрон перрената Сушат при 
110°С Взвешивают нитрон перренат СН № НИКеО. Фактор пере 
счета на рений — 0,3304 


Реактив 


Раствор нитрон ацетата 5% ный Смешивают 5 г нитрона с 
5 мл ледяной уксусной кислоты и все растворяют в 100 мл воды Ра 
створ фильтруют через стеклянную фильтрующую воронку или фарфо 
ровый фильтрующий тигель, хранят раствор в склянке из темного стек 
ла в холодном месте 


РТУТЬ 


Определение НГ и Н5?*+ в растворе 
Осаждение в виде хлорида НоСЬ 


Ход анализа К раствору пробы Нз+, объемом 50—100 мл с возможно 
малым содержанием Н№О, добавляют незначительный избыток 02 н 
раствора НС] и нагревают до 40°С Для восстановления частично име 
ющейся 122+ до Но+ добавляют — 1 г фосфита патрия Ма НРО; и не 
много раствора НС! Для выделения осадка добавляют равный объем 
воды и оставляют стоять на 12 ч Допустимо легкое нагревание но 
при этом осадок не должен приобретать серого окрашизання Фильтру 
ют через стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промывают холод 
ной волой Сушат ири 105-110°С в течение 2 ч Взвешивают хлорид 
ртути Уравнение реакции 


2НеС» -1- МазНРО: -- Н2О -= Ня» -- МагНРО, + 2НЦ 
Фактор пересчета Ня›С] на ртуть — 0 8498 
Осаждение в виде пиридин дихроматного комплекса 


Ход анализа К 150 мл раствора Нр?+ добавляют 2 г сухого днхрома 
та аммония (МНа)2Сг2О; и [| мл пиридина С5Н5М Этих количеств ре 
активов достаточно для осаждения 300 мг Не?+ Образуется осадок 
комплекса пиридни дихромата ртута [НеРу›|Ст2О; оранжевого цвета 
Избыток пиридина повышает растворимость комплекса, поэтому его 
следует избегать Через 10 мин осадок отфильтровывают через стеклян 
вый фильтрующий тигель № 3 Промывают в следующем порядке сна 
чала фильтратом затем 4 раза по 2 мл 80 % ного этанола, 2 раза аб 
солютным этанолом и наконец 2 раза эфиром Сушат в вакуум эксика 
торе Уравнение реакции 


НЕС + (МН: Сг2О; -|- Ру = [НЕРу?] Сг.О. + 2МНС 

Фактор пересчета на ртуть — 0 3490 

Осаждение по этой методике наиболее просто н экономно по вре 
мени Одлако в растворе не должны содержаться все другие катионы, 


так как многие из них дают такие же комплексы с пиридином или же 
труднорастворимые гидроксиды 


Осаждение в виде роданидно хроматного комплекса 
Ход анализа Осаждение проводят солью Рейнеке [тетрароданоднамми 
нохромат (ПГ) аммония] МНа [С:(МНз. ($С№ Н2о С солями рту 
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ти {Г} соль Рейнеке даст бледно розовый осадок Осаждение проводят 
из нейтрального раствора После фильтрования на фильтр белая лента 
осадок нромывают водой, затем сушат, озоляют и прокаливают в фар 
форовом тигле при 800—900 °С до триоксида хрома Сг2Оз 

Уравнение реакции 


НЕМО -- МН, (С ($СМ)(МНз)2] = На [Сг ЗСНАМН 2] т МНаМОз 
Фактор пересчета СгзОз на ртуть — 6,1320 
Реактив 


Соль Рейнеке, | 4% ный раствор | г соли Рейнеке растворяют 
при нагревании (50—60 °С) в 100 мл 5% ного раствора НС! (по объе 
му} и раствор фильтруют! 


РУБИДИИ 


Определение ВЪ1 в сцинтилляторах 
Осаждение тетрафенилборатом натрия 


Ход анализа ШЧавеску кристаллов содержащих 1—10 мг рубндия, ра 
створяют в 100 мл горячей воды Добавляют концентрированную 
НМО.; для переведения иодида натрия в нитрат Нагревают раствор до 
удаления нода Вынаривают раствор досуха, добавляют {1—2 мл кон 
центрированной НС] и снова выпаривают досуха Остаток растворяют 
в 75 мл 0,001 н раствора бромата натрия МаВ:О; в 2 и растворе НС 
Пропускают раствор через нонообменную колонку с аниовитом 
А@!Х8 в СГ форме Рубидий элюнруют из колонки 0091] н раствором 
МаВ:Оз в? н НС Элюат выпаривают досуха 

Растворяют остаток в 90 мл воды, добавляют 3 канли 001 % ного 
раствора бромкрезолового пурнурного и 0] н раствор МаОН до РН 
6,5 (переход окраски от желтой к пурпурно фиолетовой} Прибавляют 
8 мл Он (-3% ного] раствора — тетрафенилбората натрия 
[В(СёН,) Ма по каплям при постоянном перемешиваини Осадок ос 
тавляют на 30 мин, отфильтровывают через стеклянный фильтрующий 
тигель № 4 с отсасыванием Промывают осадок насыщенным раствором 
тетрафенилбората рубидия {не более 56 мл}, затем | мя воды Сушат 
при 110 °С до постоянной массы Взвешивают тетрафеннлборат рубидия 
[В(С&Н)ВЬ Фактор пересчета на рубидий — 02112 

В присутствни ЭДТА определению пе мешают №М+, Ма*, Мр”+, 
Са?+, Ва?+, С4?+, Си?+, Мп?+, Рб?+, Со?+, МИ+, Ее (И и 1), 
712+, Стз+, АР+, Аз {ПП}, ЗЬ (П1), $а(1У}, ТЕТУ}, 0{УТ) Мешают 
МНУ, На+, Т!+, ТВ*+, К+, С3+ 

Для новторного использования стеклянного тнгля —- осадок тетра- 
фенилбората рубидия растворяют в ацетопе 


СВИНЕЦ 


Определение РЬ?* в растворе 
Осаждение в виде сульфата 


Ход анализа К 100—150 мл слабоазотнокислого раствора пробы до 
бавляют избыток 9,1 н раствора Н›50. и выпаривают раствор почти 


* Приготовление соли Рейнске см П П Коростелев Реактивы й 
растворы в металтургическом анализе М Метатлургия, 1977, с 102 
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досуха Бели исходный раствор пробы содержит мпого НС! или НМО,, 
то его перед осаждением выпаривают досуха После выпаривания с 0,1 
в раствором Н›$0О. добавляют 1—2 мл воды и еще раз выпаривают 
до паров Н2$О. Остаток разбавляют 50 мл холодной воды, содержа 
щей 2 капли концентрироваппой Н›5О4 и добавляют 50 мл этанола 
После 2 ч созревалия осадок отфильтровывают через фильтр снняя 
лента, промывают 50 % пым этанолом, а затем 100% пым этанолом 
Осадок сушат при 100°С, затем озоляют и слабо прокаливают при 
500-600 °С Взвешивают сульфат свинца РЬЗО. 
Уравнение реакции 


РЬ (№Оз)2 -- Н2$0, = РЬЗО, -- 2НМО. 
Фактор пересчета РЬЗО, на свинец -- 0,6833 


Осаждение в виде основного роданида 


Ход анализа К раствору пробы, содержащему 100—200 мг нитрата 
свинца в 50 мл, добавляют раствор 2 г сухого роданида аммония 
МН.5СМ и | мл пиридина С5Н5М в малом объеме воды После образо 
вання белого молочного раствора смесь хорошо перемешивают и сра 
зу же фильтруют через стекляиный фильтрующий тигель № 4 Осадок 
на фильтр переводят с промывной жидкостью состава 200 мл воды, 
4 г МН. $ СМ и 2 мл лиридина 

Промывают 96 % ным этанолом 3—4 раза и 4—5 раз эфиром Оса 
док сушат 5-—-19 мин в вакуум эксикаторе и взвешивают основной рода 
нид свинца состава РЬ(ОН}$СМ 

Уравнение реакции 


РЬ (№Оз)2 -- МНа$СМ + Н2О = РЬ {ОН} $СМ - МН. №: -НХО; 


Фактор пересчета РЬ{ОН)$СМ на свинец — 07340 

Раствор должен быть свободным от солей аммония Чтобы переве 
сти соли РЬ?+ в нитраты, раствор выларивают с ИМО. досуха, затем 
растворяют в воде 


Осаждение о оксихинолином 


Х09 анализа К 50 мл раствора с 25 мг РЬ?+ добавляют несколько ка 
пель ледяной уксусной кислоты и нагревают до кипения Добавляют 
медленно при перемешивании 1,5 кратный избыток 3 $ ного ацетатного 
или этанольтого (или в ацетоне) раствора о оксихинолина и по каплям 
02 н раствор МН.ОН до появления слабого желто оранжевого окра 
шиваизя Через 10—12 ч фильтруют через стеклянный фильтрующий 
тигель № 3, промывают холочной водой и сушат при 105°С Взвеши 
вают оксинат свинца Фактор пересчета на свинец — 0,4182 

При осаждении рН раствора должен быть 8,5—9,5; в этой обла- 
сти осаждение наиболее полное 

Определение можно закончить броматометрически Для этого ком 
плекс после промывания растворяют на фильтре в 2 н НС, добавляют 
2—3 капли 02 4$ ного этапольного раствора метилового красного и 
титруют 0,1 н раствором бромид бромата до перехода красной окрас 
ки в желтую После этого добавляют избыток 1—2 мл раствора бромид 
бромата, 5 мл 10 % ного раствора иодида калия и через 3 мин титруют 
выделившийся иод 0,} н раствором тиосульфата натрня Ма›$2Оз, до 
бавив в конечной точке титрования 2 мл 0,5 $ ного раствора крахма 
ла Титруют до обесцвечивания 1 мл 0,1 н раствора КВгОз соответст 
вует 2,590 мг РЬ 
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Осаждение салицилальдоксимом 


Х0д анализа К раствору пробы добавляют в небольшом избытке 1 % 
ный раствор салицилальдоксима Осадок салниилальдоксимата свинца 
({С.НО›х).РЬ отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель 
№ 3, промывают этанолом и сушат при 105 °С, до постоянной массы 
Фактор пересчета на свинец — 0,4322 


Осаждение меркаптобензтиазолом 


Ход анализа Раствор пробы нагревают до кипения и добавляют избы 
ток 1% ного аммиачиого раствора осадителя Для его приготовления 
растворяют | г меркаотобензтиазола в 100 мл 2,5 % ного раствора 
МИН‹ОН Если раствор пробы сильнокяслый, то его до введения осади 
теля нейтрализуют аммиаком {1 1) Раствор осадителя вволится из 
бюретки по каплям прн перемешивании в горячий раствор пробы Бе 
лый осадок (С.Н45.М)РЬОН отфильтровывают через стеклянный фильт 
рующий тнигель № 3 и промывают 2,5 % ным раствором МН4ОН Сушат 
при 195—110°С, при этом осадок стаповнтся слабо желтоватым 
Уравнение реакции 


РЬ (№Оз)2 + С, Н,52М + МН.ОН = {С;Н.35М) РЬОН -1- 
— КН. ХО; + НМО: 
Фактор пересчета на свинец — 0 5307 


Определение свинца в типографском сплаве 


Осаждение в виде сульфата 


Ход анализа Растворяют 1 г сплава в смеси 3 мл концентрированиой 
НМОз н 10 мл 50 % пого раствора випной кислозы Раствор разбавля 
ют 120 мл воды, добавляют 4 мл разбавленной Н›50; (1 1) нагрева 
ют до кипения, а затем оставляют для отстаивания па ночь Осадок 
РЬ$О. отфильтровывают на фильтр снняя лента или стеклянный фильт 
рующий тигель № 3 или 4 промывают 6—7 раз 2 п раствором Н›$О4, 
затем 1—2 раза порциями по 5 мл этапола или ласыщенного раствора 
сульфата свинца Промытый осадок с тиглем сушат при 105—110°С до 
постоянной массы Если фильтрование проводилось через бумажный 
фильтр, то осадок с фильтром в фарфоровом тнгле сушат, озоляют без 
воспламенения и прокаливают при 500°С (не выше, во избежание ча 
стичного восстановления сульфата свинца до металла) с доступом воз 
духа Фактор пересчета РЬЗО. на свинец — 0,6833 


СЕЛЕН 


Определение селена ($е0;` или 5$е0;`} 
в растворе 
Выделение в виде элементного селена гидразин сульфатом 


Ход анализа Раствор ^100 мл, содержащий селенит или селенат, де- 
лают слабоаммиачным (до запаха), а затем добавляют по каплям раз 
бавленную НС (1 1) до исчезновения запаха аммиака Добавляют к 
раствору избыток гидразинсульфата НМ МН, Н›$О.: и нагревают до 
хипения Выпадает серый осадок селена Ето отфильтровывают через 
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стеклянный фильтрующий тигсль № 4 промывают холодной водой, за- 
тем этаполом Сушат при 105 °С Взвешивают селен 
Уравнепне реакции 


К $е03 + (МН). Н:50, = $е + Кьб О, + № -- ЗН;О 


Селенид перед реакцией выпаривают с кониентрированной НО; и 
этнм переводят его в селенит 


Выделение сернистой кислотой 


Ход анализа Отбирают 5 мл воды, насыщенной током сернистого газа 
$0. В этот раствор Н25Оз вводят раствор пробы —100 мг сслена в 
О5н НС в виде селенистой кислоты Нз5еО. В колбе с клапаном Бун 
зена нагревают смесь на волялой бане и выдержнвают | ч при этой 
температуре После охлаждения осадок селена отфильтровывают через 
стекляниый фильтрующий тигель № 4, промывают этанолом и эфиром 
Сушат 30 мин при 130°С Взвешивают селен 


Если в растворе находится селенат $е07`, то его скачала восста 
навлизают соляной кислотой по уравнению 


Н25е Оз -- 2НС} = НьбеОз -- С + НО 


Раствор пробы селената кипятят с 4 н НС! с обратным холодиль 
ником в теченне 30 мин Селснат при этом восстанавлинается до селе 
нита и определяется, как описано выше Определение может  прово 
диться также прямым восстановлением сернистым газом 

Определению мешают Аиз+, Ар+, Ны+, РЬ?+, Т!+ н РИ+ 


Определение селена в сталях 


Восстановление диоксидом серы 50, до селена 


Ход анализа Навеску сталн 5 г (при 9,1—0,5 % $е) или 2г (05-1% 
56) растворяют в 60 мл смеси концентрированных НС] и ВМО. {1 1) 
Раствор выпаривают досуха (нс прокаливая), добавляют 20 мл разбав 
ленной НС! {1 Т} и 20 мл воды Отфильтровывают кремнкевую кис 
лоту обычным образом, промывают п выбрасывают К фильтрату до 
бавляют 60 мл концентрированиой НС[Г и пропускают ток $0», переме 
шивая раствор для ускорения коагуляции осадка селена Оставтяют 
стоять на ночь, отфильтровывают через стеклянный фильтрующий ти 
гель № 3 или 4, промывают разбавленной НС (1 1}, затем теплой во 
дой и под конец 3 раза этанолом и 1 раз эфиром Сушат при 105°С 
Взвешивают селен 


СЕРА (СОЕДИНЕНИЯ СЕРЫ) 


Определение соединений серы в растворе 
Осаждение сульфата ионом бария 


Ход анализа К раствору сульфата добавляют 5 мл 2 н ИС! нагрева 
ют до кипения и добавляют по каплям горячий 9] и раствор хлорида 
бария ВаС]. 2Н.О После охлаждения осадок отфильтровывают на 
фильтр синяя лента Гели осадка очень мало то раствор оставляют 
стоять на ночь в теплом месте под часовым стсклом Промывают оса 
док на фильтре холодной волой Осадок с фильтром сушат озоляют и 
10 мин поркаливают при 500—600 ?С Взвешивают Ва$О4 
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Уравнение реакции 
КЗОа -Ё ВаС1з = Ва5О. -- 2КС] 


Фактор пересчета Ва$О.4 на сульфат 502 — 0,4116, на серу — 
0,1374 
Осаждению в присутствии НС! не мешают Мр?+, 712, Со?+, 
М?+, Си?+ и С4?+ Мешают РеЗ+, Сгз+ и 413+, так как они соосажда 
ются Кальций также образует осадок Са$О. Отделяют А!З+ и С:3+ 
предварительно аммнаком, Са?+ осаждают карбонатом натрия, Еез+ 
можно восстановить гидроксиламином до Рс?+ 


Определение сульфита в виде сульфата бария 


Ход анализа Сульфит или сернистую кислоту предварительно окисля 
ют бромной водой илн НС с бромом или пероксидом водорода НО» 
до сульфата К раствору сульфита добавляют малыми порциями окис 
литель в избытке, лают постоять несколько часов, затем раствор вы 
паривают до удаления окислителя и избьмка НСП Далее ведут осаж 
дение сульфата, как описано выше 

Уравнелие реакций 


Н25Оз ++ Вго -[- Ио = Но. + 2НВг, 
Н25Оа - Но. = Н250: + Н.о 
Фактор пересчета Ва5О. на сульфит нон $07 — 03430 


Определение сульфида в виде сульфата бария 


Ход анализа Растворимые сульфиды $?- окисляют бромной водой, 
НА с бромом или пероксидом водорода Готовят окислительную смесь 
и малыми порциями добавляют в пес раствор сульфида, всякий раз 
выжидая, пока появившаяся сера полностью ие растворится После 
окончания окисления избыток окислителя отгоняют кипячением и по 
лученный сульфат осаждают раствором ВаС]., как описано выше 

Нерастворнмые сульфиды также окисляют до сульфата сплавлени- 
ем ее со смесью МаМО; и МагСО; (1 1) или со смесью КСО и 
Ма›СО; (1 2) или растворением смесью концентрированных НМО; с 
НО (1 3) или смесью НМО; с КОО: (5 1} 

Уравнение реакции 


ти Е Зы 
5 +4Н,0, =$0; Ч ан,о 
Фактор пересчета ВаЗО. на сульфид 52--—0,1373 
Определение тиосульфата 502- в виде сульфата бария 


Ход анализа Проводят окисление тносульфата при нагревании с перо 

ксидом водорода Н5О.» нли гипохлоритом натрия (см окисленне сульфи 

да) Далее ведут осаждение хлоридом бария, как описано выше 
Уравнение реакции 


№ 25203 | 5МаСЮ-—2Ма2 $0. -- 5МаС! 
Фактор пересчета ВаЗО. на тносульфат $:0— —0 2402 


Осаждение роданида в виде сульфата бария 


Ход анализа К раствору пробы роланида добавляют бромную воду и 
нагревают | ч па водяной бане Сера роданида окисляется до сульфа- 
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та Далее ведут определение сульфата, как описано выше Фактор пе 
ресчета Ва5О; па роданид 5СМ---0,2488 


Осаждение роданида нитратом серебра 


Ход анализа К раствору пробы роданнда объемом —150 мл добавля 
ют 1—2 мл концентрированной НМО; и по каплям 0] н раствор нитра 
та серебра АвМО. Окончание осаждения легко определяется по коагу 
дяции осадка При размешивании пагревают до кипения и под часо 
вым стеклом оставляют в темноте на 3—4 ч Раствор фильтруют через 
стеклянный фильтрующий тигель № 3 промывают осадок декантацией 
водой с каплями НМО:, затем промывают осадок на фильтре той же 
холодной водой с НМОз и, наконец, промывают водой или этанолом 
Сушат при 120—130 °С Взвешивают роданид серебра АзЗСМ Фактор 
пересчета на роданид нон—0 3500 


Осаждение роданида нитратом меди 


Ход анализа Нейтральный нли слабосернокислый раствор роданида 
насыщают сернистым газом $О› При перемешивании добавляют по 
каплям 0,1 н раствор нитрата меди Си {МОз)2 и снова пропускают $0. 
нли добавляют раствор Н2$О. Этим ион Си?+ восстанавливается до 
Си+ Через 1—2 ч стояния осадок отфильтровывают через стеклянный 
фильтрующий тигель № 3 и промывают сначала водой с Н.ЗО;, затем 
этанолом с эфиром Осалок роданида меди (Г) сушат при 110 °С в те 
чение | чи взвешивают Уравпение реакции 


2Си (М№Оз)2 -- АК$СМ = Си» ($СМ)» -- (5С№). + 4КМО. 
Фактор пересчета Си, ($СМ)»› на роданид— 0,4776 


Определение сульфатной серы 
в производственных сточных водах 


Осаждение в вида сульфата бария 


Ход анализа Отбирают 25,0—950 мл анализируемой воды в стакан, до 
бавляют 2--3 капли 01% ного раствора метилового оранжевого и по 
каплям концентрированную НС! до появления красного окрашивания 
Упаривают (или разбавляют) до 50 мл 

К нагретому раствору добавляют по каплям горячий 5 % ный ра 
створ хлорида бария ВаС1, ЗН.О до полного осаждения сульфата 
Жидкость нагревают на песчаной или водяной бане и оставляют на 
ночь без подогревания Осадок отфильтровывают через фильтр синяя 
лента, промывают горячей водой до исчезновепия хлоридов (проба с 
каплей 0,1 н раствора АзМОз) Осадок в фарфоровом тнгле сушат, озо 
ляют и прокаливают 36 мин при 500--600 °С Взвешивают сульфат ба 


рия ВаЗО, Фактор пересчета Ва5О. на сульфат $01 —0,4116 


Определение серы в боксите 


Осаждение в виде сульфата бария 


Ход анализа Смешивают 1 г боксита в фарфоровом тигле с 5 г смеси 
растертых Ма-СО; и КМлО, {1 1), сверху засыпают еще 2 г смеси 
Тигель закрывают крышкой ставят в холодную муфезьную печь по 
степенно нагревают до 700—800 °С и выдерживают при этой температу 
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ре 30 мип После охлаждения тигель помещают в стакан на 400 мл, 
добавчяют 150 мл горячей воды и нагревают до полного вышелачива- 
ния плава, помешивая н разминая стеклянпой палочкой Тигель выни 
мают и обмывают водой Раствор фильтруют через фильтр синяя лен 
та с фичьтробу мажной массой Осадок на фильтре промывают 4—5 раз 
горячим 05 % ным раствором Ма2СОз, затем 5—6 раз горячей водой 
Финльтрат в стакапе нагревают, добавляют 5—6 мл 3 % ного пероксида 
водорода и книятят 3—4 мин Раствор нейтрализуют НС! (1 1) по 
метиловому красному, лобавляют по 2 мл этой кислоты иа каждые 100 
мл раствора и нагревают до кипения К килящему раствору добавляют 
10 мл горязего раствора хлорида бария ВзС1]. 2Н2О (109 г/л) Раст- 
вор с осадком нагрелают еще 30 мин и оставляют на 12 ч 

Раствор фильтруют через фильтр синяя лецта, промывают горячей 
водой декантацией 3 раза, затем на фильтре до тех пор мока 20 мл про 
мывных вод будут давать очень слабое помутнение с каплей ОГ н ра 
створа АРМОз 

Фильтр с осадком в платиловом тигле сушат, озоляют без воспла 
менеция и прокатавают 40 мин пря 800°С Взвешивают Ва5О; Фак 
тор пересчета на серу— 0,1374 


Определение серы в феррованадии 


Осаждение в виде сульфата бария 


Ход аназиза Растворяют 0,5 г феррованадия в стакане на 300 чл в 
10 мл копцентрированной НМО; при нагревании Раствор выпаривают 
до сиропообразиого состояния, длобаваяют 10 мл концентрированной 
НС! и выпаривают почти длосуха Выпаривание с 10 мл копцентрирован 
ной НС! повторяют Соли растворяют в небольшом колнчестве воды, 
разбавляют горячей водой ло 100---120 мл и добавляют 15 мл соляно 
кислого гидроксичламина МН›ОН НС (100 г/т) для восстановления 


Бе? + и УО, — Кистютность раствора дотжна быть 0,3 и по НЕ 


Раствор пропускают через фильтр шарик из фильтробумажной 
массы в иониообменную кололку с 26 г катионита КУ 2 в Н- форме 
(промытый 50 мл 0,2 н раствора НС! со скоростью 05—10 мл/мин) 
Катноны сорбируются катионитом, а сульфат переходит в фильтрат, 
который выпарнвают до 200—250 мл, к горячему раствору добавляют 
медленио 10 мл горячего раствора хлорнда бария (ВаСь 21.0 100 
г/л} при перемешивании Раствор кипятят 2—3 мин при перемешивании 
н оставляют стоять на 12 ч Фильтруют с фильтробумажной массой 
через фильтр синяя лента, промывают 8 раз горячей водой до улале 
ния С] нопов В платиновом или фарфоровом тигле сушат озоляют и 
прокаливают при 700°С Проводят параллельно холостой опыт со все 
ми примепяемыми реактивами Взвешивают Ва5О. Фактор пересчета 
Ва$504 на серу — 0,1374 


СЕРЕБРО 


Определение Ас+ в растворе 
Осаждение хлоридом 


Ход анализа Слабоазотвокислый (! % ный) раствор пробы объемом 
— 100—150 мл нагревают до кипения Добавляют по каплям при нере 
мешивании О2н раствор НС в незначительном избытке В конце осаж- 
дения осадок коагулирует, образуя круппые хлопья и раствор над 
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осадком становится прозрачным, поэтому в мосте падения капли ра- 
створа НС! можпо опрелелить, образуется ли осадок АяС1 

В случае сильпого разбавления раствора вместо осадка образуется 
слабая муть Раствор остапляют на ночь и затем испытывают полноту 
осаждения При хорошо образовавшемся осадке дают смеси стоять 2— 
3 ч для остывания в темном месте, чтобы избежать фотохимического 
разложення осадка Осадок промывают декантацией холодной водой 
< несколькими каплями НМО. фильтруют через стеклянный фильтрую 
ций тигель № 3 и промывают на физьтре до удаления С!- нона, нод 
копец промывают порцией воды без НМО; Осадок сушат 2 ч при 
100°С или 30 мин при 130°С Взвепшшвают хлорид серебра АС 
\ равнение реакцин 


ле%Оз -- НЕ! = Ав! НМО} 


Фактор пересчета Ао] на серебро — 0,7526 
Мешают Ня+, Сц+, Т!+ Большого количества осадителя (НС]) 
следует избегать, так как он увеличивает растворимость осадка 


Осаждение тионалидом 


\09 анализа Раствор пробы нагревают до 80—90°С и при перемеши 
ваннн добавляют } % ный раствор тноналида в этаноле нлн в ледяной 
хьсусной кислоте Образуется объемистый осадок Применяют 10 крат 
лый избыток осадителя Горячий раствор фильтруют через фарфоровый 
фильтрующий тигель № 3 и промывают горячей водой, следя за тем, 
чтобы отсасывание жидкости пронеходнло пе досуха 

Полученный осадок тионалидата серебра (С.НьОХ$) Ая разлага 
ется при нагреванин до 100°С и не может стужить весовой формой 
Осадок в тигяе сушат, затем озоляют и прокаливают на газовой горел 
ке до металлического серебра Остаток растворяют в каптях кониен 
трировалиой НМО., промывают фильтр НМ№О. собирая ее в стакан 
Раствор выпаривают досуха для отгопа НМО:, остаток растворяют в 
воде н определяют серебро осаждением НС], как описапо выше Мето 
лика применима для определения малых содержаний Аз? в растворах 
н дает точные результаты 

Тиовалидный комплекс серебра можно после промывания раство 
рить в 50 мл ледяной уксусной кислоты с 4—5 мл Би Н.5О. и опре 
делить Ас" иодометрически Для этого к раствору добавляют 0,1 г 
нодида калия КТ, 10 мл | н раствора родзвпида аммония МН4$СМ и 
избыток 0,02 н раствора иода После разбавления волой титруют об 
ратным методом избыток нода 0,02 н раствором тносульфата натрия до 
обесивечивания в присутствии 2—3 мл 05% ного раствора крахмала 
1 мл 002 н раствора иода соответствует 0,4316 мг серебра 


Определение серебра в магниевых сплавах 
Осаждение хлоридом 


Ход анализа Растворяют 2—3 г сплава (Ас>3 %) в 40—60 мл раз 
бавленной НМО.з (1 1) при нагревании до кипения Стенки стакана 
обмывают холодной водой из промывалки и добавляют 10-16 мл раз 
бавленной НС (1 1} для осаждения серебра После тщательного пе 
ремешивания стеклянной палочкой раствор оставляют на 3—4 ч для 
коагуляции осадка Отфильтровывают осадок через стеклянный фильт- 
рующий тагель № 3 промывают сначала 2 % ным раствором НМО:з, за 
тем 2—3 раза водой Сушат при 190°С, затем при 130°С ло постоян 
ной массы Фактор пересчета хлорида серебра АБС] на серебро—0,7526 
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СКАНДИИЙ 


Определение Зс3+ в растворе 


Осаждение бензолселенинатои аммония 


Ход анализа Раствор содержащий 0,1—3 мг скандия, разбавляют до 
50 мл водой в стакане па 100 мл Нагревают на водяной бане, добав 
ляют каплю 01% ного раствора метилового оранжевого н нейтрали 
зуют аммиаком (| 1) до появления желтого окрашивания К горячему 
раствору добавляют 5 мл 20 % ного раствора бензолселенината аммония 
и дают охладиться до комнатной температуры Осадок отфильтровыва 
ют через стсклянвый фильтрующий микротигель № 4, промывают [0— 
15 мубнднети ттята и 10 мд этанола Сушат при 105°С в течение 20 мин 
и взвешивают бензолселенинат скандия состава {СьН5е0;)з5с Фак 
тор пересчета на скандый — 0,09380 


Определение скандия в присутствии циркония 


Ход анализа Раствор с 01-3 мг 563+ н не более десятикратного ко 
лнчества г (ТУ) разбавляют до 50 мл [ н раствором НС| и нагревают 
Добавляют для осаждення циркония 5 мл 20 % ного раствора бензолсе 
ленината аммония После охлаждения осадок отфильтровывают через 
фильтр синяя лента хорошо промывают 0,5 $ пым раствором бензол- 
селенината аммония и выбрасывают Фильтрат со скандием упаривают 
на водяной бане ло 50 мл и проводят определение скандия, как оинса 
но выше 


СТРОНЦИИ 


Определение $г?+ в растворе 
Осаждение в виде карбоната 


Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют по лакмусу аммиаком (11) 
и добавляют 2 н аммиачный раствор карбопата аммоння (МН.)2СОз 
в избытке для осаждения стронция При неремешивании выдерживают 
на водяной бане 3—4 ч Фильтруют через фильтр синяя лента и про- 
мывают водой, содержащей (МН.).СО; Осадок с фильтром сушат в 
фарфоровом тигле, озоляют и слабо прокаливают на газовой горелке 
Взвешивают карбонат стронция 5:гСОз 
Уравнение реакции 


$гС1з + (МН). СОз = $гС0% +- 2МНИС! 


Фактор пересчета $гС Оз па стронций — 0,5935 

Осадок заметно растворим в присутствии больших количеств 
МНС! и МН.МО;, Сильного прокаливания следует избегать ‘так как 
карбонат разлагается до ЭГО При светло красном калении его можно 
полностью перевести в 5ГО и взвесить Фактор пересчета ЗгО на строн- 
ций — 08456 


Осаждение в виде оксалата 


Ход анализа К 100 мл нейтрального или уксуспокислого горячего ра- 
створа пробы добавляют по каплям 0,] н раствор оксалата калия 
К.С. при перемешивания Через 3—4 ч осадок отфильтровывают че 
рез фильтр синяя лента и промывают насыщенным раствором оксалата 
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стронция, затем 50 % ным этанолом Осадок сушат в фарфоровом тнг- 
ле озоляют и осторожно прокаливают нри 600°С до карбоната строн- 
ння $гСО: Уравнение реакции 


$7 + К»С2, = $г (С204} + 2Ка1 


Фактор пересчета 57СОз на стронций — 0,5935 

Осадок оксалата стронция $г(С.О.) можно отфильтровать через 
стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промыть, как описано выше 
Осадок сушат при 106°С, взвентвают оксалат стронция состава 
$г{С0:} Н.О Фактор нересчета на строниий— 0,4525 


СУРЬМА 


Определение $Ъ3+ в растворе 
Осаждение пирогаллолом 


Ход анализа К раствору пробы 553+ добавляют иемного более расчет- 
ного количества сухой сегиетовой соли, чтобы избежать образования 
осадка основных солей при разбавлении Добавляют сразу пятикратный 
избыток 7% ного раствора нирогаллола СьНз(ОН}з в насыщенном ра- 
створе сульфита натрия №3250; 7Н.О Раствор объемом ^—100 мл 
разбавляют водой до 250 мл, смесь мутнеет, образуется шелковистый 
белый осадок, который после отстаивания становится круннокристалли- 
ческим Через 2 ч его отфильтровывают через стеклянный фильтрующий 
тигель № 3, промывают холодной водой 3—4 раза для удаления из- 
бытка пирогаллола Сушат при 100—105°С После просушивания про- 
мывают еще 2—3 раза холодной водой, чтобы удостовериться в полно- 
те отмывания пирогаллола Снова сушат и взвешивают пиррогаллат 
сурьмы ЗВ [О-СьНз (ОН) |] 
Уравнение реакции 


$, з + СНз {ОН}. -+- Н2О = $5 [О›СН; {ОН}] - ЗНС! 
Фактор пересчета нирогаллата на сурьм) — 0,1632 


ТАЛЛИИ 


Определение ТП+ и Т!3+ в растворе 


Осаждение иодидон 


Х09 анализа Таллий {ПП} восстанавливают до таллия (Т} пасыщеннем 
раствора сернистым газом 5О› Кипятят раствор для удаления избытка 
$0. К слабоазотнокиелому раствору при 90°С добавляют ОПн рас 
твор иодида калия КП до полиого осаждения ТГ Фильтруют раствор 
через стеклянный фильтруюнщий тигель № 4, осадок промывают 0,01 н 
раствором КГ в 1 % ном растворе уксусной кислоты, под конен промы 
вают несколько раз 8 % ным водным раствором ацетона Осадок сушат 
при 130°С до постоянной массы Взваннвают иодид таллия (Г} ТИ 
Уравнение реакции 


71\Оз - К! = ТИ + КМОз 
Фактор пересчета ТИ на таллий — 0,6170 
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Осаждение иеркаптобензтназолом 


Ход анализа Раствор пробы Т!+ должен быть концентрированным До- 
бавляют на холеду избыток | % ного аммиачного раствора меркапто- 
бензтиазоза из бюретки по каплям Осадок меркаптобензтназолата тал 
лия желтоватого цвета (похожего на серу) растворим в воде Осадок 
отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3 промы 
вают 25% ным раствором ХН.ОН Сушат при 110°С — Взвешивают 
(С.Н.МЗ.)ТЕ Фактор пересчета на таллий — 05515 


Осажденне Т!+ тионалидом 


Ход анализа Нейтрализуют 10—20 мл (0,1—0 025 г Т!+) раствора 2 к 
раствором МаОН по фенолфталенну, добавляют 2 г тартрата натрия 
№а2СаН:Ов 2Н О, 3—5 г цианила калия КСМ (для комплексования ме 
шающих эзементов) вводят равный объем 2 н раствора МаОН н раз- 
бавляют до 100 мл Добавляют 4—5 кратный избыток 5 % ного раст- 
вора тионалида в апетоне Персмешивают и пагревают до кипения, при 
этом осадок становится кристаллическим Лимонно желтый осадок пос- 
ле охлаждения отфильтровывают через стеклянный фильтрующий ти- 
гель № 3, промывают холодной водой для удаления КСМ и ацетоном— 
для удаления избытка тиопалида Осадок сушат при 100°С и взвеши 
вают тионалилат таллия Т1(С;›Н.МО$) Фактор пересчета на таллий— 
и присутствии тартрата циапида и МаОН осаждается только 
Ги Ацз+ 


Осаждение Т!: хроматои 


Ход анализа Нейтральный раствор пробы (^—[ мг Т!+ в 1 мл) нагре 
вают до 70—80 °С, добавляют 20 % ный раствор МН.ОН (4 мл на 100 
мт) и 10% ный раствор хромата калия К›СгО. (10 мл на 100 мл} 
Смесь оставляют на 12 ч Осадок хромата таллия Т1.СтО. отфильтро 
вывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3, переводя его на 
фильтр !% ным раствором К-СгО., промывают 2—3 раза небольшими 
порциями 50 % ного этанола до исчезновения желтого окрашивания 
фильтрата Сушат при 120—130 °С до ностоянной массы Взвешивают 
ТЬСгО. Фактор пересчета на таллий — 07789  Мешающие ионы 
{АВ:, Гез+ Сг*:, Аб-, ВР- РЬ”+, Ва?+ и $12") комплексуют добавкой 
ЭДТА 


Осаждбение ТВ+ диантипирилиропилметаном 


Ход анализа К кислому раствору соли Т|3+ добавляют сухой хлорид 
натрия до концентрации С|!- не менее 0,1] н, затем при перемешивании 
4% ный раствор диантникрилляропилыетана в уксусной кисяоте (1 |) 
до прекрашения образования осадка Дают осадку скоагулировать, от 
фильтровывают его через стеклянный фильтрующий тигель № 3 и про 
мывают несколько раз 005% ным раствором диантипирилпропилмета 
на в |н НС} а затем | н раствором НС! Сушат при 110-120 °С Фак 
тор пересчета СН»Ом. НТИСЬ на таллий — 02628 Определенню в 


Зн НС! пе мешают Тпз+, ВВ+, 7п2+, Са?+, ЕРез+, Мо?+, Р03— и А$03-- 


Определение таллия в магниевых сплавах 
Осаждение хрочатом 


Ход анализа Растворяют 2 г сплава (Т1<1%) или 1 г (Т1>1%) в 
80 —40 мл разбавленной Н-5О. (1 5) Раствор переводят в мерную кол 
бу вместимостью 200 м1, после охлаждення добавчяют концентриро 
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ванный аммиак по каплям до образования мути и сверх того еще 10— 
15 капель, разбавляют волой до метки в перемешивают Через 20—30 
мин отфильтровывают часть раствора через два сухих фильтра белая 
лента, собирая фильтрат в мерную колбу на 100 мл Первые порцин 
фильтрата (20—30 мл) отбрасывают, в мерную колбу набирают фильт 
рат до метки Переводят раствор из мерной колбы (100 мл) в стакан 
на 200 мл, нагревают до 60—70°С и осаждают таллий добавлением 
19 мл 5% ного раствора хромата каляя К›СгО., добавляя его пеболь 
шими порциями при хорошем перемешивании стеклянной палочкой с 
резиновым наконечником Через 10—12 ч осадок отфильтровывают на 
стеклянный фильтрующий тнгель № 4, промывают 4—5 раз 05 % ным 
раствором К›СгО., а затем 5—6 раз 50 % ным этанолом Промывку ве 
дут порциями по 6—7 мл Осадок сушат при 110—120 °С в течение 50— 
66 мин Взвешивают Т.СтО. Фактор перссчета на таллий — 07789 
Метод применяют для определения таллия 025% и более 


ТАНТАЛ 


Определение танталата ТаО?_ в растворе 


Осаждение в виде танталовой кислоты 


Ход анализа Щелочной раствор таяталата разбавляют до —^200 мл во 
дой и нейтрализуют по каплям разбавленной Н2ЗО: {1 1) по фенол 
фталенну Кипятят 3 мин до выделения танталовой кислоты Та›О. 
хН›О в виде хлопьевидпого осадка В присутствии вольфрамата перед 
килячением добавляют 10 мл кониептрированного МН.ОН Дают сме 
си отетояться 30 мин при 95 °С и фильтруют через фильтр красная лен 
та промывают горячей водой с песколькими каплями аммиака и 05% 
нитрата аммония Осалок с фильтром сушат в фарфоровом  тигле, 
озоляют и прокаливают при 1000 °С до пятиоксида таптала Та.О; 
Уравнение реакции 


2КзТаО, -- ЗН»5О. = ТазО, - 3К›$0, -Е ЗН»О 

Фактор пересчета Та›О; на тантал — 0,8191 
Осаждение купфероном 
Ход анализа Раствор танталата разбапляют 2? и раствором 1250. до 
200—300 мл и добавляют при 20°С 6% ный раствор купферона На 
100 мг Тао применяют 10 мл раствора купферона Когда осадок 


‹коагулирует, его отфильтровывают через фильтр красная лента К 
фильтрату добавляют 1—2 мл раствора купферона, если раствор заму 
тился, то его еще раз фильтруют через тот же фильтр На фильтре 
осадок промывают горячей водой В фарфоровом тигле сушат, озоля 
ют и прокаливают при 1000 °С в закрытом тигме до ТагО; Фактор пе 
ресчета на таптал — 0,8191 


Определение тантала и ниобия в сталях, 
не содержащих вольфрама 


Осаждение фениларсоновой кислотой 


Ход анализа Растворяют 1—2 г стали в 30 мл концентрированной НС 
н 10 мл концентрированной ПКО) в стакане на 300 мл Раствор выпа 
ривают досуха и остаток слегка прокаливают Добавляют к остатку 10 
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мл концентрироваиной НС и нагревают до растворения солей Разбав- 
ляют раствор с осадком горячей водой до 200 мл, нагревают до 90 °С 
и вводят 46 мл 3% ного раствора фениларсоповой кислоты для осаж- 
дения Тао; и МЬОТ и оставяяют на ночь Осадок тапталовой, нно- 


биевой и кремниевой кислот отфильтровывают через фильтр синяя лен- 
та и промывают 1% вой НСр, затем 2 % ным раствором нитрата ам- 
моння 

Осадок с фильтром в платиповом тигле сушат, озоляют и прока- 
лизают при 1000°С Для удаления диокснда кремния остаток обра- 
батывают 6 мл концентрированиной 11,50. и несколькими каплями кон- 
центрированной НЕ 

Необходимо следить, чтобы при удаленни 5Ю>› был избыток Н;5О% 
во избежание потерь тантала Содержимое чашки выпаривают до пре- 
крашения выделения паров #1-50, Остаток слегка ирокаливают в му- 
фельной нечи при 890°С и сплавляют с пиросульфатом калня К›5207 
Плав выщелачивают водой в стакане на 300 мл Содержимое стака 
на разбавляют горячей водой до 200 мл, добавляют 8 мл концентрнро 
ваппой НС] и выдерживают 1 ч при 90°С Шри этом вследствие гидро- 
лиза в осадок вынадает большая часть тантала и ниобия в виде белых 
хлоньев В раствор вводят 40 мл 3 % ного раствора фениларсоповой кис- 
лоты для полиоты осаждения Та и № Смесь нагревают еще 30 мини ос 
тавляют па иочь Осадок отфильтровывают через фильтр белая лента, 
промывают горячим | % ным раствором НС], затем еще 2 раза водой 
Осадок в фарфоровом тигле {можно в илатиновом) сушат, озоляют и 
прокаливают при 1000°С Взвешивают сумму ТазО; и №50: 

Если в стали присутствует вольфрам, то он будет выделен совмест- 
но с танталом п ниобием Титан, ссан он присутствует в стали, так же 
будет выделен в осадок с танталом и пнобием Для определения по 
правки на тнтан осадок в тигле сплазляют с пиросульфатом калия 
К25:О; вышелачивают 26 мл разбавленной Н.50. (1 4}, переводят 
раствор в мерную колбу на 100 мл, разбавляют до метки и определяют 
ТЮ»: фотометрическим методом Содержание Т1О, вычитают из массы 
пятноксвдов тантала и ниобия 


Раздельное определение тантала и ниобия в растворе 


Осаждение М бензоиз № фенилгидросси за инном 


Ход анализа К анализируемому раствову (или атликвотной части, пос 
ле выщелачивания плава с К›52О; — см выше) добавляют сухой вин 
вой кислоты до 5 %, добавляют 20 % ный раствор ацетата аммония до 
РН 35—65 (при больших содержаниях Та—до рН 6}, разбавляют во- 
дой до 350 мл, нагревают до кинения и осаждают ниобий добавлением 
но каплям 19% ного раствора № бензонт М фепилгидроксиламииа в 
этаноле Выпавшнй осалок отфильтровывают через фильтр белая зен 
та, нромывают 0! % ным раствором осаждающего реактива, сушат в 
фарфоровом тигле и прокаливают осадок при 1000°С, взвешивают ия- 
тиокснд ниобия М№Ь2О; 

К фильтрату добавляют по каплям разбавлеиную Н25$04 (1 1} до 
рН 1,6 и нагревают на водяной бане 45 мин Выделившийся осадок 
отфильтровывают через фильтр белая чсита промывают 0,1 % ным ра- 
створом реактива, сушат в фарфоровом тигле, озоляют 1 прокаливают 
до пятиоксида тантала Взвешивают Таз 
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ТЕЛЛУР 


Определение теллурита Те0О— 
и теллурата ТеО?- в растворе 


Выделение в виде элементного теллура 


Ход анализа 1 К 100 мл раствора теллурита пли теллурата добавляют 
25 мл концеитрированной НО, 20 мл 15% ного раствора гидразина 
гидрохлорида (УН;)2 НСГ и 50 мт насышениого раствора сернистой 
кислоты [1230з, нагревают до кииения Книятят 5—19 мин с обратным 
шариковым холодильником н оставляют сще па 2 ч при 60—70°С Вы 
деляется черный осадок элементного телаура, который отфильтровыва 
ют через стеклявный фильтрующий тнгель № 3, промывают сначала 
горячей водой затем этанолом и накоцен, эфиром Осадок сушат при 
105°С до постоянной массы Взвешивают тсалур Уравненнс реакции 


КоТебз - (МН>)2 НС! -- НС! == Те ++ 2КСЕ -- ЗН?О -- № 


ое. 
2 Кислый раствор теллурита ТеОз ` нейтрализуют аммиаком (1 1) 


по каплям до запаха и слегка пагревают Добавляют по каплям жел 
тый сульфид аммония (М№П.)$ до тех пор, пока образующийся в на 
чате осадок Поллостью растворнтся Далее добавляют к расгвору 20— 
25 мл насыщенного раствора сульфита патрия №2503 7Н2О и кипятят 
20 мия Теллур при этом выделяется и кояагулируст Раствор разбавля 
ют до 200—300 мл, добавляют еще 5—10 мл раствора №225 Оз и ки 
пятят 5 мин Осадок отфильтровывают н обрабатывают далее как в 
и 1 
Уравнение рсакцин 


Мар Тез: -- ЗМаЗОз = Те -- 3Ма. 520. -- Ма2$ 
ТИТАН 


Определение ТМ+ в растворе 


Выделение в виде титановой кисзоты (оксигидрата) 


Ход анализа К 2 н уксуснокислому раствору пробы добавляют 2—3 г 
ацетата патрня СН.СООМа ЗН.О и нагревают до кипения Титан ТИ+ 
полностью выделяется в осадок состава ТО (ОН)› Горячий раствор 
фильтруют через фильтр красная лепта и промывают осадок горячим 
0,1 и раствором уксусной кислоты Осадок в фарфоровем тигле сушат, 
озоляют и прокаливают при 800 °С до диоксида титапа Т1Ю› Уравнения 
реакций 


тСЬ + ЗН2О = Т! (ОН), + 45а, 
т!0 (ОН), = Тю. -- 420 


Фактор пересчета Т1О»? на титаи --- 0,5995, на титалат ион т107—— 
1,2002 

Сульфат титана 711($0.)› нз слабокислого раствора также полпо- 
стыю выделяется в осадок при кипяченни в силу гидролиза Осаждают 
ТИ+ из кислых раствороп действием МН.ОН, КОН и (МН4)2$ Методи 
ка позволяет отдечять ТИ+ от АЙ" Сг?Ки Ее3+ 
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Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа К 150 мл раствора пробы добавляют { г сухой винной 
кислоты и 0,5 г ацетата натрия СН.СООМа ЗН.О и нейтрализуют ам 
мнаком {! 1) до начала образовапия мути Добавляют 3 мл ледяной 
уксусной кислоты, нагревают до 60°С н добавляют 3 % ный ацетатный 
раствор о оксихинолнна до полного осаждения ТИР Кинятят еще 
10 мин Фильтруют горячий раствор через стеклянный фильтрующий 
тигсль № 3, промывают осадок горячей водой {пол конеш холодной}, 
сушат при 110°С в взвешивают оксинат состава ТЮ (С.Н;ОМ)› Фактор 
пересчета на титан —- 0,1361 

Осадок на фильтре после промывания можно растворить вн НС 
н определить ТЁтТ броматометрически { мл (ОТ и раствора бромата ка 
лня КВгОь соответствует 0,5988 мг титаиа 


Осаждение купфероном 


Ход анализа К кислому раствору пробы добавляют десятикратный из 
быток 5% ного раствора ЭДТА, нейтрализуют раствор добавлением 
104$ ного раствора ацетата аммопня по мстиловому оранжевому Раз 
бавляют раствор водой до —400 мл, охлаждают до 10°С и медленно 
при помешивании добавляют 6 % ный холодный раствор купферона до 
полного осаждения Т\- Осадок отфильтровывают через фильтр крас 
ная лента, промывают холодным 0,5 % ным раствором кунферона В фар 
форовом тигле осадок сушат, озоляют н прокаливают при 9590—1000 °С 
до диоксвда титана ТЮ, Фактор пересчета на тнтан — 0,5995 


ТОРИИ 


Определение тория ТЬ“+ в растворе 
Осаждение аичиаком 


Ход анализа. Горячий минеральюкислый раствор пробы нейтрализуют 
аммиаком (1 1} до рН 6—7 по нндикатору феполовому красному 
{01% ный раствор в 20 %$ ном этаноле} добавив 3—5 г нитрата ам 
мония МНаМО, Осадок ТВ(ОН). отфнльтровывают через фильтр крас 
ная лента и промывают 0,01 н раствором нитрата аммония Осадок в 
фарфоровом тигле сушат, озоляют и прокаливают прн 1100°С до ди- 
оксила тория ТВО; Уравнение реакции 
ТВ (№03);  АМН.ОН = ТВО. -{ 4МН.ХО: +- 2НО 


Фактор пересчета ТВО, на торнй — 0,8788 
Осаждение щавелевой кислотой 


Ход анализа К горячему раствору пробы 1 н но НСЁ, добавляют из- 
быток насыщенного раствора щавелевой кислоты Н.С.О, 2Н2О Дают 
стоять смеси 12—24 ч Осадок отфильтровывают через фильтр белая 
лента, промывают 0,2 н раствором НС] с 1% Н.С, 2Н20 Сушат в 
фарфоровом тигле, озоляют и прокаливают при 1190°С до дноксида та 
рия ТНО, Уравнепия реакций 


ТЬ (№03). - 2НЖ2О: == ТВ ($20. > + 4Н\О,, 

ТВ (С20:}› = ТО, -- 2С0 + 260» 

Фактор пересчета ТНО». на торий — 0,3788 
Осаждение о оксихинолиноч 
Хоб анализа К кислому раствору пробы добавляют | г сухого гидро- 
кеидауниа солянокислого №Н2ОН НЕ и нагревают до обссивечиваняя 


260 


Добавляют 2—3 капли 0,2 % пого этанольного (60 40) раствора метн- 
лового красного и нейтрализуют раствор аммнаком (1 1) до перехода 
окраски в желто краспую При этом раствор дотжен оставаться про 
зрачным Добавляют к раствору ледяпую укеусную кислоту до вонцент 
рацни 25% СН.СООН в растворе Пагревают 19 книення и но Каилям 
добавляют 3 ф пый ацетатный раствор о окснхивозииа до прекрашения 
образоваиня осадка (мути) в месте падения капаи Добавляют не 
сколько капель 30 % ного раствора ацетата аммония ели при этом 
ссадка не образуется, то это зпачит, что о оксихинолина введено доста- 
точно Добавляют еще 20 м1 раствора аиетата аммония После осаж 
дения желтый осадок оксината тория [ТВ (СОМ) 4] (НОМ) отфильт 
ровывают через фильтр красная лепта и промывают тенлой водой Оса 
док с фильтром сушат в фарфоровом тигле, озоляют, засыпают слоем 
щавелевой кислоты и осторожпо прокаливают при 1100°С до ТО, 
Фактор пересчета ТНО, на торий — 0 8788 

Осадок можно растворить в 2 и НС} и определить ТН** бромато 
метрически | мл 0,] н раствора КВгО, соответствует 1,4507 мг тория 


Осаждение купфероном 


Аод анализа К раствору пробы добавляют 3—5 г ацетата натрия 
СН.СООМа ЗН.О и 6% ный холодный раствор кунферона до полного 
ОСаждения ТН*+ Осадок отфильтровывают через фильтр красиазя лен 
та, промывают 0,5 % ным раствором купферонва сушат в фарфоровом 
тнгле озоляют и прокаливают при 1100°С ло ТБО. Фактор пересчета 
на терий — 08788 


Определение тория в магниевых сплавах 
Осиждение фениларсоновой кислотой 


Ход анализа Растворяют 05—0,25 г сплава {при 2—5 % ТВ) в 50 мл 
разбавленной НС] (1 2} в стакане ва 400 мл Нагревают до полного 
растворения сплава, добавляют 150 мл воды, нейтрализуют по каплям 
аммнгком {1 1) до появления мути ТВ(ОН) которую растворяют до 
бавкой 2—3 капель НС! {1 2) Добавляют 4 мл 50 % пой уксусной ки 
слоты и осаждают торий ТН? 2% ным раствором фениларсоновой ки 
слоты (10 мл на | мг ТВ*+) Раствор с осадком нагревают до кипения 
(не бурного), дают немного остыть и скоагулировавший осадок от 
фильтровывают через фильтр белая лента Прочывают осадок на 
фильтре 10--1!2 раз 1% ным раствором уксусной кислоты, в фарфоро- 
вом тигле сущат, озоляют, и прокаливают при 1000—1950 °С в течение 
3 ч Взвешивают диоксид тория ТЬО› Фактор пересчета Т№О» на то- 
рей — 08788 

Осаждение должло проводиться в 2% ной СН.СООН или НС Оп 
ределяют 0,5—5 % торня Мешает циркония 


Осаждение щавелевой кислотой 


Ход анализа Растворяют 05 г сплава (при Ти<1%) в 20 мл разбав 
ленной НС (1 1), предварительпо добавив 20 мл воды под копец ири 
нагревании Стенки стакана смывают 50—60 мл горячей воды из про 
мывки, добавляют 50 мл 25 % ного раствора хлорида аммония 2 каили 
0,2 % ного раствора метилового оранжевого и нейтрализуют коицент 
рированным аммнаком по каплям до появлеиня желтого окраптивания 
раствора и сще 20 капель аммпака Раствор с осадком ТБ(ОН); нагре 
вают до коагуляции и фильтруют через фильтр белая тента, промыва 
ют 7—8 раз 2% ным холодным раствором хлорида аммония и раст 
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воряют па фильтре в 20 мл горячей ИС! (1 1), промывают фильтр 
2% ног горячей ИС! Раствор собирают в стакан, в котором произво 
ли кк! осаждение аммнаком и упаривают до —1—2 мля Прибавляют 
58 мт |, ного раствора НС! и осаждают Т№*+ добавлением 309 мл на 
сышенрого раствора щавелевой кислоты при перемешивании Раствор 
с осалгом иапревают до кипения и оставляют остыть в течение 4—6 ч 
Осадек отфильтровывают через два фильтра белая леита и промывают 
6— рез холодным 3% ным раствором щазелевой кислоты Осадок в 
ферфоговом тигле сушат, озоляют и прокаливают 1—2 ч при 990— 
950°С Взвешивают дноксид торня Фактор персечета Т№О. на то 
рии -- 03788 
Цирковий определению не мешаст мешают РЗЭ и иттрий 


УГЛЕРОД 


Определение углерода в карбонатах 


А!етод проказивания 


Хоб анализа Пробу хорошо растирают и высушивают до постоянной 
Массы при 199°С для удаления влаги Навеску карбоната в платино 
вом тигле или чашке прокаливают на газовой или дутьевой горелке до 
изстоянгой массы После охлаждения в эксикаторе взвемивают Поте 
ря массы соответствует содержанню СО. Уравнения реакций 


СаСО; = Саб + СО., 
Ее {СОЗ} = Ее›Оз -- ЗСО» 


Фактор исресчета СО, на со -- 13635, па хглерол — 02729 
Проба должна быть сухой и не иметь других венюств, разлагающихся 
при прокаливании Методика не применима для определения со: в 
ьорбонатс бария и карбопатах шелочных металлов 


Определение цианида в растворе 


Осаждение нитратом серебра 


Х00д анализа К раствору пробы добавляют избыток 0,1 п раствора 
нитрата серебра АЗМО; н несколько капель разбавленной ИМО {1 1!) 
Перемсгитвают и оставляют при 20°С на 2—3 ч Пагревать нельзя 
Осалок \8СМ отфильтровывают через стеклянный фильтрующий ти 
тс № 3 промывают холодной водой, сушат при 190°С Взвенивают 
ннанид серебра АБС Уравиепие реакния 

КСМ -- АЯМО3 = АСМ + КМОз 


Фактор пересчета АСМ на СМ- — 0,1943 

Для осаждения СХ- необходимо применять избыток Аюм№Оз, так 
хак вначале образустся растворимый комплексе КГАв(СМ)2], который в 
избытке ЛяМО., переходит в осадок АСМ Из комплексных солей М?+, 
Си? н 1”. цваннд осаждается этой методикой Из более устойчивых 
комплексов Ге?т, Рез+, Со?т цианид ие осаждается Из Ня(СМ}», кото 
рый ле лиссоциирует в растворе, инапид также не осаждается АвМОз 
Для огределення цианида в Н5(СМ}, к раствору пробы добавляют по 
рощшюок мета тзнческого пинка, воссгановленную ртуть отфильтровывают, 
в фильтрате опредезяют С\-, как онисано вышне 
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УРАН 


Определение уранил-иона ЦО’ ` в растворе 


Осаждение аммиаком 


Ход анализа Раствор пробы пагревают до 70°С и нейтрализуют ам 
мнаком {1 1} до запаха Нагревают далее до потцой коагуляцин осад 
ка днураната аммюния (МН.)205О: Осадок отфильтровывают через 
фильтр красная лента, промывают горячей волой сушат в платиновом 
тигле, озоляют и прокаливают при 1000°С до получения зеленого сме 
шанного оксида ЦО. (СО, 200; Фактор пересчета СО; ина 
уран — 0,8480 

Мешают осаждению шелочные и щелочно земельшяе металлы так 
как они образуют желтые осадки уранатов 


Оссждение гидроксидом натрия 


Ао) анализа Слабокислый раствор, содержании —200 мг урана, 
исйтразизуют по каплям 20% ным раствором М\№аСО; ЮНО до 
ше точной реакции по метиловому красному Затем добавляют еще та 
кой же объем раствора №а2СО; Раствор комплекса Ма. [ГО,(СО,) | 
отфнльтровывают от осадка посторонних попов срез фильтр красная 
тента и промывают водой Осадок растворяют в разбавлениой Н\Оз 
{| 2) и снова осаждают раствором МазСОз, как и в первый раз Оба 
фильтрата объединяют и осаждают уран 2 п раствором МаОН. избегая 
большего избытка осадителя Осадок диурапата №8), 6-0 от 
фильтровывают через фильтр белая лепта и промывают 01 % ным раст 
вором МаКОз, затем 0,1 % вым раствором МНаМО., и накоиси водой 
Фильтр с осадком сушат в тигле ие завертывая Затем отделяют оса 
док от фильтра Озоляют фильтр в тигле с несколькими каплями кон 
цснтрированной НМО; Перевосят основной осадок в тигель и прокази 
вают осадок при 600°С до ностоянной массы Взвешивают пироуранат 
натрия Ма/2О; Фактор нересчета на уран — 0,7509 


Осаждение гидрофосфатом аммония 


Ход анализа Раствор пробы с 200—300 мг урана {иосле растворения 
в царской водке) упарнвают до —15 мл, добавляют 19 мт 3 % ного 
раствора винной кислоты и 10 мл ОР н раствора ЭДТА Нагревают до 
кинсния и проводят осаждение добавлением 19 мл 0,2 М раствора ги 
дрофосфата аммония (МН4).НРО, Через 5 мин устанавливают рН 4— 
5 по алнзариновому красиому, добавив 2—3 каилн 0,1 $ ного водного 
раслвора индикатора, окраска должиа быть фиолетовой Через 10 мви 
горячий раствор фильтруют на фильтр белая лента, промывают горячим 
2% ным раствором МПС, содержащим 0,1 % ЭДТА 

При 80°С в растворе образуется бледно желтый осадок состава 
(МН) СО.РО, ЗН® При 129°С и до 220°С этот осадок теряет воду, 
но остается сильно гигроскопичным При 400°С возникает СО-НРО., 
который также гигросконничен При дальнейшем нагревании осадок пе 
рехедит в пирофосфат уранила {0О.)›Р.Оз, который устойчив в \зких 
температурных границах При 996°С осадок полисстью переходит в пи- 
рафосфат состава (2032.0; Прокаливание проводят при 1000°С до 
постоянной массы  Взвешивают 03Р.О; Фактор пересчета ва 
уран — 06821 
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Осаждение о оксихинолином 


Хой анализа Раствор пробы должен содержать 1—2 4% уксусной ки 
слоты Пели раствор содержит мниеральную кислоту. то к нему добав 
ляют ацетата аммония для создания буферности раствора Пагревают 
раствор до кипения л проводят осаждение 3 $ ным ацетатным раство 
ром о оксихино липа Раствор с осадком нагревают па водяной бане до 
коаглляции осадка и после остывания фильтруют через стекляпный 
фильтрующий тигель № 3 Осадок промывают сначала горячей водой, 
затем зотолной Осадок оксината Уранила ЧО(С,НьОХ) (СО) 
сушат при 105—110°С и взвешизают Фактор пересчета на 
уран — 03384 

Осазок можию отфильтровать через фильтр красная лента, промыть 
его как описапо выше, затем в фарфоровом тигле просушить озолнить 
н проказить при 1000°С до окснда С3Оз Фактор пересчета на 
уран -—- 08480 

Осадок можно растворить в ? и НС и уран определить бромато 
метрически 1 мл 0,] н раствора КВтО, соответствует 1,9800 мг урана 


Осаждение купфероном 


Хоб анализа В 2—8 ном растворе Н25О4 осаждают Уран (ТУ) до 
баплением 6 % пого раствора кулферона малымн порциями при переме 
шиванин Выпадаст осадок комплекса Ч (С.Н;О›М5) 4, который отфильт 
ровывают через фильтр красная лента Промывают осадок 5 % ным 
раствором Н›50; с 0,15 % ми купферона Осадок в фарфоровом тигле 
супат, озоляют и прокаливают прин 1000°С до оксида П.О Фактор 
пересчета па уран — 0 8480 

Эт\ методику используют для отделения урана (ТУ) от Гез*, А!з*, 
712- Мо”+ и У(У) Раздельное осаждение проводят при различной 
кислотности При содержании 12% и более 115$0. осаждают Ре*+ и 
У (\) при кислотности ниже 4 % Н›504 осаждают АВ*, Йп?-, Са?+ и 
Ме: Поэтому сначала осаждают ЕРе?+ и У (У) при [24% Н.5$0. затем 
при 5—7 4% Н.5О: осаждают уран (ТУ), при разбавлении раствора ни 
же 4 % Н2$0. осаждают другие элементы 





Ссаждение хичальдиновой кислотой 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 5—7 г сухого хторида ам 
мония МНС], разбавляют до 120 мл и нагревают ло кипения К горя 
чему раствору добавляют при перемеливании по каплям избыток 
33% вого раствора хинальдиповой кислоты Осадок ПО›(СиНО.М). 
отфильтровывают через фильтр красная юнита и промывают горячим 
5% пым раствором уротропина с 5 % нитрата аммония до отрицатель 
ной реакции на С! Осадок сутат в фарфоровом тигле озотяют и про 


ой прн 1000°С до оксида зО; Фактор пересчета на уран -- 


ФОСФОР 


Определение фосфата РО?” в растворе 


Осаждение мазнезиальной смесью 


Ход анализа К раствору пробы добавляют несколько капель концепт 
рированной НС] Раствор должен быть ие разбавленным Добавляют 
избыток кнелого раствора магнезиальной смеси и 10 мл насыщенного 
раствора хлорида аммония №М1С Нагревают раствор до кипения и 


264 


добавляют по каплям 2,5 $ ный раствор аммиака Выпадает кристал 
лический осадок фосфата магнийаммония Мв(МН.}РО. — Добавляют 
далее раствор аммиака до явно щелочной реакции {до запаха) Дают 
остыть и добавляют еще 5 объема концентрированного МН«ОН Через 
1} мин осадок отфильтровывают через фильтр белая лента, промывают 
хслодной водой, содержащей 2% аммиака и 0,5 % нитрата аммония. 
до удаления С!- иона Осадок в фарфоровом тигле сушат, озоляют и 
прокаливают при 1100 °С короткое время Взвешивают пирофосфат маг 
иня МаР»О; Фактор перссчета на РО — 08534, на фосфор — 0,2783; 
на Р2О5 —- 0,6377 


Реактив 


Магнезнальная смесь Раствооряют 5,5 г хлорида магния МС 
2Н2О н 10 г хлорида аммония №Н4СГ в 100 мл волы Добавляют к 
раствору по каилям копцентрированную НС] до слабокислой реакции 
по метиловому оранжевому 


Осаждение молибдатом аммония 


Ход анализа К 50 мг РО в 50 мл стабоазотнокислого раствора в объ 
смистом стакапе, добавляют 30 мл 30% вого раствора нитрата аммо 
ния МИМО, и 10—15 мл 25 % ной НМО; и пагревают до кипения К 
горячему раствору добавияют при размешивании 3 % ный раствор мо 
либлата аммония Па 50 мг Ро реслодлют 120—.130 мт раствора 
Через 15 мии осалок отфизьтровывают па фильтр сиг тя ленга про 
мывают декаиталней затсм на фнлэтре промывной жидкостью (20 г 
ХН.МО. и 0 мт 25 % ной НМОз в | 1 воды} 

Для отлелеция от мешающих элементов осадок персосаждают Для 
этого его растворяют на фильтре в 19 мл горячего 8 % пого раствора 
аммиака, лобавляют 20 мл 30 % пого раствора МН.МО. 30 мл воды и 
100 мт 3% ного раствора молибдата аммония, нагревают до кипения 
и добавляют 20 мл 25% ного раствора НМОз Желтый осадок 
(мМН.) РО. 12МоОз отфильтровывают через стеклянный фильтрующий 
тигель № 3 и лромывают ипромывной жилкостью (см выше) Сушат 
осадок при 160°С и взвоешивают Осадок в конце прокаливания окра 
шивается в зеленый цвет, после этого к нему добавляют несколько кри 
сталликов МНзХО; и (МН) 2СО. и снова просушивают при 160°С Взве 


шивают (МИН.)-РО. 12МоО, Фактор пересчета на РО — 0,05061, на 
Р.О, — 0,03784 

Этой методикой отделяют РОГ от Рез", Мп?т, А+, Сг?+, МП, 
Со? 712+, Са?т, $г?+, Ва?+ и Ме?- Мешают НС|, хлориды, фториды 
и оргарические кнелоты При болыпих количествах РОГ” методику ис 


пользуют только для отделения от других элементов Пасяе осаждения 
Я отфильтровывания, как описано выше, осадок растворяют в аммнаке 


я осаждают РО{ в растворе магиезиальной смесью  Взвешивают 
Мер, 
Реактив 


Молибдат аммония, 3% ный раствор Всыпают 30 г молиб 
дата аммония малыми порциями в 700 мл книящей волы, перемешива- 
ют до полного растворения и охлаждают При появлении белой мути 
прибавляют концентрированный аммиак по каплям до растворения му 
ти но не более чем до появлення слабого запаха Объем раствора 


ясволя: до Гл и после суточного стояния фильтруют через лва фильт 
ра бетая тента Хранят в склянке из темпвого стекла 


Оссжбение в виде фосфата таллий серебра 


Лой анализа К точно нейтральному раствору пробы добавляют 10 мл 
4 % вого раствора ацетата тазлия (Т) и "о каплям ири перемешивании 
10 мл ОТ н раствора нитрата серебра АвМО. Гсли АВМО»З добавлять 
быстро 10 выиадает осадок АвзРО‹ Комплекс Ар. ИРО. белого цвета 
Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3, 
промывают 70% ным этаполом и затем эфиром так как осадок фос 
фата заметпо растворим в воде Осадок сушат в вакуум эксикаторе и 


взрешивают Ао.Г1РО. Уравнение реакции 
МаЭНРО, + СН.СООТ! -| 2АЗМО}; = АвоИРО, - 2Ма\О. -- 


-:: СИЗСООН 


Фактор пересчета Аз›ПРО;: па ВО 0 1844 

Геи исходвый раствор кислый то сго нейтрализхют по каплям 
2 в раствором КОН но метиловому орапжевому до щелочной реакцин 
затем пентрализуют 2 н раствором И\О. до кислой реакции которую 
нейтрализуют 2 и раствором №ПзОН Избыток аммиака удаляют ки 
ияченнем 


Определение фосфора в феррованадии 


Ве беленне мозибдатом амчония 
! оспждение магнезиальной смесью 


Ход анслиза Растворяют 0 5—1 г ферровачадия в сгакане на 300 мтв 
20--30 мт концентрированной НМХО; добавляют 10 мт концеитриро 
вагной ИС] и выпаривают досуха Остаток смачивают 10 мл кониент 
рированной НС] ин сиова выпаривают досуха Выпаривание с НСЕ по 
вторяют еще дважды, затем сухой остаток оставляют на плите 25— 
39 мин при 120—130 °С 

Рестворяют соли в 29 мл кочцентрированией НС! при нагревапии 
Разбавляют равным объемом воды отфильтровывают кремпиевую и 
во1ьфрачовую кислоты через фильтр белая кита и промывают разбав 
ленной НС (5 95) Основной фильтрат сохраняют 

Фильтр с осадком в ллатиловом тигле сушат озоляют и прокали 
вают при 500-—600°С После охлаждения к остатку добавляют 2—3 
капли волы 2-3 капли концентрированной Н›5О., 6 мл фтористоводо 
родной кислоты и выпаривают досуха Осгаток растворяют в воде н 
присоединяют к основному фильтрату 7 

Добавляют к фильтрат“ 15 мл концентрироваиной НХОз и выпа 
риваюз до 10—15 мт Добавляют еще раз 20 мл ИХОз и выпаривают 
до 10--15 мт дзя улалення ПСГ Добавляют еще 10 мл ИХО; и раз 
бавляют до 100 мл водой Добавляют к раствору 3—5 мл 4 % лого ра 
савбра перманганата калия КМпО. до появления малинового окрашива 
пня для окисления ПзРОз до НзРО. Раствор кипятят до выделения 6 
ого осадьа МиО{ОН)., который растворяют добавлением по каплям 
15% пого раствора питрита калия КМО. Раствор кипятят до улаления 
окснлов азота 

Нейтрализх ют раствор ковцентрировапным аммнаком 10 начала 
выладения осадков кидроксйдов Боторые растворяют несколькнми кап 
лями Н\О; (11} н дают избиток 2 м7 на 100 мт раствора Добавляют 
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25 мл раствора питрата аммолия (500 г/л), 25 мл раствора гидрокенл 
амина солянокислого (150 т/з) [для восстановления У (\}], 80 мл 
тонкой струйкой 5 % ного раствора молибдата аммопня, перемешива 
ют н оставляют на почь (или 12 и) 

Осадок фосфоромолибдата аммония (МН) зРО. 12МоО, отфильтро 
вырают, через фильтр синяя лента с фильтробумажной массой, 
промывают промывпой жидкостью (50 г №Н.№О. и 40 мл 25% ной 
НХО; в [Гл волы) Растворяют осадок горячим раствором аммнака 
(1 1}, собирая раствор в стакан, в котором проводилось осаждение 
Фильтр промывают 3—4 раза аммиаком (120), а затем горячей полой 
Раствор упаривают до 100 мл, прибавляют 2—3 г лимонной кислоты 
н НС (1) до слабокислой реакции, добавляют 50 мл раствора маг 
незиальной смеси и аммиак (11} до появления запаха [осле 3-—4 ч 
стсяння осадок Ме (“Н.)РО. отфильтровывают через фильтр синяя 
лапа и промывают 1% пым раствором МН.ОН Фильтр © осадком с^ 
шат в фарфоровом тигле, озолятот и прокаливают при 1000- (1050 °С де 
постоянной массы Взвешивают пирофосфат магния Фактор пересчета 
Мр-Р.О; на фосфор — 02783 


ФТОР 


Определение ЁР- в растворе 


Осаждение в виде фторида вальция 


Ход анализа Сэабоуксуспокислый раствор пробы. содержащий 2 г 
ацетата патрия СНзСООМа ЗН.О, разбавляют водой сю 200 мт ин иа 
гревают до начала кипезия Осаждают фторид добавлением по каплям 
тсрячего 5 % ного раствора хлорила кальция СаС]; 6Н.О Чем медлен 
нее виодят раствор осадителя, тем крулиее получают кристатты осадка 
Через 2 ч осалок отфичьтровывают ва фильтр синяя лента, промывают 
хо одной водой до удалення СГ вона Фильтр с осадком в итатиновом 
тнгле сушат озоляют и прокаливают при 600°С до постоянной массы 
Взвоцивают СаЁЕ;, Фактор пересчета па фтор — 0,4867 Уравнение ре 
акиии 


МазЕ2 —- СаС1ь == Сар» + ЭХаС! 


Если п осадке СаЁ, имеется примесь 510 то после озоления фильт- 
ра осагок выпаривают с несколькнми канлями концентрированвой НР 
Остаток прока тивают и взвешивают СаЕ» 

Прн анализе фтористоводородной кислоты изи кислых фторидов 
раствор нейтрализуют 20% пым раствором карбопата натрия по каи 
лям После пагревання добавляют раствор СаСЬ, при этом вывалает 
осадок СаРз и СаСОз Осадок отфильтровывают, промывают и прокали 
вают как оиисано выше Осадок в тигле после охлаждения емачиваютг 
уксусной кислотой п пыпаривают па водяной бане досуха Остаток апе 
таза кальция растворяют в воде в стакане затем СаЁР. отфильтровыва- 
ют, промывают холодной водой, сушат, озоляют и прокаливают как 
описано выше При таком осаждепии получают легко фильтруемый оса 
док СаГ, 


Осаждение в виде фтор хлорида свинца 


Ход анализи В нейтральном растворе содержащем —200 мг фторида, 
устанавливают рН 41—48 по метиловому красному по желто краснои 
окраске (область перехода окраски) Добавляют на хотолу 300 мл на 
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сыщенного раствора хлорида свинина РЬС1], Через 12 ч фильтруют на 

стеклянный фильтрующий тигель № 4 промывают насыщенным раство 
ой т © 

ром РЫСЕ и пемного водой Осадок сушат при 130-140 °С Взвешива 

ют РЬСЕ Уравнение реакиии 


МазЕ› + 2РЫС = 2РЬСЕ -- 2МаС 


Фактор пересчета РЬЦЕ на фтор — 997261 

Осадок после прокалнивания можно растворить в 2 н НКО; и оп 
ределить хлорид аргентометрическн Уксусная и виниая кислоты меша 
ют осаждению всасдетвие буферного влияння, магинй также мешает 
Обращают особое внимание на точное установление рН 


Осаждение в вибе Фторида лантана 


Ход анализа К раствору 10-100 мг фторида в 100 мл добавляют те 
дяную уксусную кислоту до концентрации Ён и 1—3 гацстата аммония 
СН.СООКН. На холоду добавляют | н раствор ацетата лантана 
{СН-СОО) Га в избытке Кипятят 30 мин и после охлаждения фильтру 
юг через стеклянный фильтрующей тигель № 3 Промывают осадок 
теплей водой, содержащей немного СН.СООН Сушат при 1109°С ло 
постоянной массы Взвешивают фторид лантана [.аЁР., Уравнение реакции 


ЗМа»Е» -- 2 (СН3СОО)з га = 2Тарз + 8СнзСООМа 


Осадок ГаР. адсорбирует ацетат лантана поэтому методику чаще 
применяют для выделения малых количеств фторида из смесей 


О‹аждение хлоридом трифенилолова 


Ход анализа К раствору с рН 4—8 содержащему 2—10 мг фторида, 
добавляют 2 мл 2% ного раствора хлорида трифенилолова Св НьС!$ в 
в хороформе и хорошо перемешивают Через 30 мин осадок фторида 
трифенилолова СьН5Е$и отфильтровывают через стеклянный фильт 
рующинй тигель № 3 промывают два раза по 15 мл насыщенного вод 
ного раствора осаждающего реактива н 5 мл 01% ного раствора реа 
Гена в хлороформе Осадок СзНь5Е5п сушат при 110°С до постоянной 
массы Фактор пересчета на фтор — 004787 Определенню не мешают 


РОТ, ВОЗ, АВт ин Гез+ 
ХЛОР 


Определение С! в растворе 
Осаждение нитратом серебра 


Ход анализа К раствору пробы объемом —150 мл, добаввяют 1—2 мл 
ьсвиентрированной Н\О; и по канлям 0,1 н раствор нитрата серебра 
АсКОз Небольшой избыток АВМО; определяют по коагуляции образую 
щегося осадка АзС] При разметивании нагревают до кипения и остав 
ляют на 92-8 ч в затенении Раствор доекантируют через стеклянный 
фнльтрующинй тнгель № 8 0,5 % пым раствором НМО, промывают оса 
док на фильтре тем же раствором НМ№О; затем водой и этанолом Су 
шат прн 120—130°С Взвешивают хлорид серебра АзС! Уравнение ре 
акции 


Мас! + АХО; = АеС+ + МаКОз 


Фактор пересчета на хлор — 02474 
Можно проводить определение в свободной НС|] но непременно на 
холоду Тяжелые металлы мешают осаждению так как пеледствие от 
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носительно низкой кислотности осадок АвС| загрязнястся основными 
солями металлов Эти металлы предварительно отделяют из раствора 
подходящим осадителем (М№МН.ОН, МаОН, №а2СО; или Н.5} Избыток 
осадителя должен быть затем удален из раствора Восстанавливающие 
ионы (Ре?+, $п?*) должны отсутствовать Мешает также Нз?^ так как 
образует малодиссониирующее соединение НС! Соосаждаются поны 
металлов РеЗ+, Зи ({\), ВР-и $553: 


Определение хлората СЮу в растворе 


Осаждение нитроном 


Ход анализа Растворяют —100 мг хлорат иона С1Юз` в 60 мл воды 


К нейтральному раствору добавляют 1 мл 2н Н2$0. и нагревают до 
кипення Для осаждепня хлората добавляют к горячему раствору 10 мл 
анстатиого раствора нитрона на каждые 109 мг СЮзЗ” Осаждающий 
реактив готовят растворением 19 г нитрона в 5 мл ледяпой уксуспой ки 
слоты и 85 мля воды После охлаждения дают смеен постоять 2-3 ч в 
воде со льдом и фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3 
Промывают осадок холодным насыщениым раствором витрон хлората, 
а затем 6 порциями по 2 мл ледяной воды Сушат при 105°С в су 
шьльном шкафу до постоянной массы Нельзя допускать перегрева осад 
ка во избежание взрыва Взвешивают нитрой хлорат {СоНвМ:) НСЮ. 


Фактор пересчета на СЮ. — 0,2103, на НСО; — 0,2128 


Осаждение а динафто диметиламином 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 10 мл 2 и Н>5О., нагревают 
до кипения и добавляют 10 мл раствора осаждакицего реагента {10 г 
а динафто диметиламина растворяют в 50 мл ледяной уксусной кисло 
ты и добавляют 50 мыл воды} После охлаждения дают постоять Зч и 
фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3 ПНромывают хо 
лодной водой Сушат | ч при 110°С  Взвешивают (СьНСНу.МН 


НСЮ. Фактор пересчета па (Юз — 92185, па НСЮ. — 02212 


Осаеждение нитратом серебра 


Ход анализа Хлорат ион восстанавливают до хлорид иоиа применения 
ем 11550; {солей Гс?+ или поронжа цинка) К раствору пробы хлората 
добавляют 0,1 н раствор нитрата серебра АсМО. Если при этом вы 
пал белый осадок, то это значит, что в хлорате имеется примесь хлори 
да Осадок АЗС! отфильтровывают н определяют содержание С]-, как 
описано выше 

К фильтрату добавляют 1 мл разбавленной НМО. {11}, затем 
65% ный раствор серпистой кислоты Н›5О, и нагревают из водяной 
банс 30 ман Осадок АРС! через 2—3 ч отфильтровывают па стекляп 
ный фильтрующий тигсль № 3, промывают водой с каплями НМО; до 
позного удаленвя побочных продуктов окисления (Ав25О04) Осадок 
с\шат при 120-—130°С и взвешивают АЗС! Уравпение реакция 


КСЮз + АЗ = АСЮз -- КМОз, 
АЗСТОз -Е ЗН,ЗО; = АСЕ - ЗН,$0; 


Фактор перссчста АЗС на С10 — 05822 
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Определение перхлората СО; в растворе 


Выделенне в виде перхлората калия КС!Оз 


Ход анализа Раствор пробы выпаривают до малого объема н добавля 
ют к горячему раствору (80—90°С) насыщенный на холоду раствор 
ацетата калия СИзСООК в незначнтельном избытке Дают остыть и 
затем постоять | ч в холодном месте Осалок отфильтровывают через 
стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промывают водой, содержащей 
СН.ССОП, затем 100 % пым этанолом и с\шат осадок при 110°С Вэве 
шивают перхлорат калия КСО. Уравнение реакции 


МаС!0. -- СН.СООК = КО, -|- СНзСООМа 
Фактор пересчета КОЮ. на (Юз — 0,7178 


Осаждбение нитроноч 


Ход анализа К раствору 190 мг СОт’в 60 мч воды добавляют | мт 
2» Н.50. и нагревмот до кипепия К горячему раствору добавляют 
19% ный раствор ацетата  пвитропа по ' мл па 190 мг перхлората 
Осаждающий реагеит готовят растворецием 10 г нитрона в 5 мл дедяной 
уксусной квеслоты и 85 мл воды Посте осаждения смеси дают стоять 
2—3 ч в воле со льдом Фильтруют перез сте: лянвый фильтрующий 
тиель № 3 промывают сначала холо ипям пасыщенным раствором ни 
тров перхаората, а затем 6 раз по 2 мл аюдяной воды Сушат при 
105°С в сушильном шкафу, пе превышая температуру Во избежатие 
взрыва да плитке ис сушат  Взвошивают  нитрон перхлорал 
(СоНвМ) НСО. Фактор пересчета на С04 — 0,2409, па 
НОО: — 0,2434 


Осаждение а динафто диметиламином 


Хой анализа К пейтральному раствору пробы С\Оз добавляют 10 мт 
2н Н.50. нагревают до кипения п добзвляют 10 мл раствора реактн 
ва (10 ги дииафто диметиламина растворяют в 50 мл изгретой т в 
исй уксусной кислоты и добавляют 50 мл воды) После охлаждеиия 
дают 3 ч ностоять и фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель 
№ 3 Пэочывают холодной водой Сушат 1 ч при 110°С Взвешивают 


(С оН,СН:)2ХН НОО. Фактор пересчета па С1Оз --. 02501 
ХРОМ 


Определение хрома СгЗ? или хромата СгО:- 
в растворе 


Осаждение аичнаком 


Ход анализа Раствор пробы, содержащий 50—100 мг Сг?+, нагревают 
до кипения и добавляют при нсирерывиом перемешивапян по каплям 
концентрированный аммиак до полного осаждения Сг(ОН} с неболь 
шим избытком (д0 слабого запаха) Оставляют на водяпой бане до са 
гуляции осадка и образовапия над осалком беспветного и прозрачного 
раствора Раствор декаитируют осадок промыватот декаитацией горя 
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чей водой, фильтруя через фильтр красная лента, промывают на фильтре 
горячей водой Осадок сушат в птлатиповом или фарфоровом тигле и 
прокаливают при 1000°С Взвешивают триоксид хрома Сг.Оз Фактор 
ясресчета на хром — 0,6843 Уравнения реакций 


СИ з + ЗМН.ОН = Сг (ОН): + ЗМН. С, 

2Сг (ОН); = Сг»О; + ЗН2О 

Осадок гидрокснда Ст(ОН}; адсорбнрует шелочные металлы В их 
ирис тетвьит осадок псреосаж лают Дая этого осадок растворяют в го 
рячей НС (1) и снова ипроволят осаждение аммнавом Этой метолв 


кой отделяют Сг’+ от двухвалентных металлов Осаждепие Сг{(ОН}у 
проводят также уротропином 


Осаждение С+*" из хроматов 


9— 
Ход анализа Хромат СгО, (вли дихромат Сг.О7 ) восстанавливают до 


С: = этанолом К раствору пробы объемом —20 мл добавляют 5 мл 
разбавленной ИС! {11} и этавола Нагревают па водяной бане до тех 
пор, пока раствор станет чнсто зеленым этот процесс восстановления 
д”итея —10 мин Раствор разбавляют водой и проводят осаждение, как 
оиисаио вызне Уравнение реакции 


КаСгеО» + ЗСоН.ОН + 8НС! == 2С:СЬ +- ЗСН5СНО ++ КС! -- 7Н2О 


Фактор пересчета Сг/Оз на хром — 0,6843, на Со: — 1,5262, на 
С+.07 — 1,421] 


Осождение в виде хромата бария 


Хой анализа К пейтральному раствору хромата добавляют 1 мя Ён 
раствора уксусной кислоты и 0,5 г ацетата натрия СНзСООМа ЗН:О 
Нагревают до книения и добавляют 02 п раствор хлорида бария 
В=СЬ 2Н.О в незначительном избытке Оставляют смесь на водяной ба 
нс 1 чи дают постепенно остыть Осадок ВаСгО: отфильтровывают че 
рез стеклянный фильтрующий тигель и промывают хололиой водой 
Осадок сушат при 100°С н спова промывают этанолом далее сунат 
при 130—150°С Взвешивают хромат бария ВаСгО, Фактор пересчета 


на хром — 02053 на хромат О — 04579, на триоксид хрома 
С-О. — 92352 Уравнение реакцин 


К›2СгО. - ВаС1ь = ВаСгО, -|- 2КС! 


Осаждение проволят только из пейтрального или очень слабо) ксус 
ЕО } 
нскислого раствора Мешают с\ льфат нопы $01 


Осаждение в виде хромата свинца 


Проводят как осаждение свинца РЬ”’+ хроматом в обратиюм порядке 
Взвенивают РьСгО. Фактор пересчета па хром -— 01609 на хромат 


[© 0 —— 0,3589 Уравнение реакция 


2РЬ (СН.СОО} + К.Сг2О; + НО = 2РЬСгО, - 27Н.СООК + 
Е 2СНЗСООН 


Осаждение в виде хромата серебра 


зи р: 5 *__ 
Ход анализа Нейтральпыи раствор пробы —> 150 мг СгО 1 в 100 мл на 
гревают до кипения и добавляют О] н раствор нитрата серебра АХО, 
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в незначительном избытке Через 12 ч фильтруют на стеклянный фильт 
руюншй тигель № 3 ин промывают насышениым раствором хромата се- 
ребра Ав:СгО. Осадок сушат при 130°С в течение 2-—-3 ч Взвешивают 
хромат серебра Ав.СгО. Уравненне реакини 


2АЗМО; Е К2СгО. == Айс. О: + 2ККОЗ 


Фактор пересчета на хром — 0 1568 на Сю 03497 
Мешают хлорид и сульфат 


Осаждение в виде хромата ртути 


Ход анализа К иейтральному или стабоазотиокислотному раствору про 
бы добавляют 02 н раствор интрата ртутн {1} в незначительном избыт 
ке в нагревают до кипення Огиенно красный осадок хромата ртути 
ИР2СГО. отфильтровывают через фильтр белая леита и промывают 0,0] н 
раствором Н52(№Оз). Осадок в фарфоровом тигле сучнат, озоляют и 
прокаливают при 800—909 °С до триоксила хрома Ст»Оз Уравнения ре 
акций 

2Нво (№032 -| К>Сг2О» + Но = 2наСго. | 2КМОз + 2НКО:, 

2Н8>СгО; =: Сг?Оз -- НО - 20% 

Фактор пересчета Сг2О; на хром — 06843, на хромат 
Со `— 1,5262 


ЦЕЗИИ 


Определение С5$+ в растворе 
Осаждение дипикриламином 


Ход анализа Раствор, содержащий 10--120 мг С5+ в 20 мл, нагревают 
до 60—70°С и добавляют к нему при перемешивании двойной избыток 
3% ного раствора дипикриламината лития Охлаждают смесь до 1— 
0°С и выдерживают при этой температуре 3—5 ч Осадок отфильтро 
вывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3, промывают охлал; 
денным эфиром три раза порциями по 3 мт Сушат ирн 85—90°С Ох 
лаждают г эвсикаторе © силнкагелемх Взвешиваюл ^ днинкриламииат 
цезия С$СоНам О Фактор несресчета па цезий — 02327 
Мешают К+, ВЬ:, Ня (1{вП) ХН; 


ЦЕРИИ 


Определение Се“> в растворе 
Осаждение имимнаком 


Лой анализа Раствор пробы исрия Се’^ пейгрализуют аммнаком (1 1} 
до РН 4 по метяловому оранжевому Раствор нагревают до кипения н 
добавляют сухой персульфат аммония {\Н.)52Оз в избытке Выпада 
е; желтый осадок гидроксида церия Се{ОП)}. Осадок отфильтровыва 
ют на фильтр красная лента и промывают слабоаммиачной водой В 
плалиновом или фарфоровом тигле осадок с фильтром сушат, озоляют, 
засынают слоем вавелевой кислоты и осторожно прокаливают при 900: - 
1000°С ло постоянной массы Взвешивают дноксид церия СсО, Фактор 
пересчета на церий — 0814} 
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Осаждение о оксихинолином 


Ход анализа К раствору пробы, солержащему 10-50 мг Се" в 100 мт, 
добавляют 1 г гидроксиламина соляпокнслого МНЬОН НЕ и нагревают 
смесь до нолного обесцвечивания раствора Добавляют 19 мл 20 % но 
го раствора тартрата натрия МаС.Н4Оз 2Н2О и 20 мл 2 н раствора 
№Н«ОН Добавляют к нагретой до 60°С смеси 2 % пый этанольный ра 
створ @ оксихинолипа до желто оранжевого окрашивания отстоявшего 
ся над осадком раствора Нагревают до кипения я оставляют на 30 мин 
лри слабом нагревалии После оседания осадок отфильтровывают через 
стеклянный фильтрующий тигель № 3 и промывают теплой водой с пе 
сколькими калплямн аммиака ло обсецвечивалия промывлых вод Оса 
док оксината церия Се (СуНёО М); сушат при 110°С и взвешивают Фак 
тор пересчета на церий — 0,2447 

Осадок оксината церия можно отфильтровать через фильтр красная 
лента Промытый осадок сушат в платиновом или фарфоровом тиглс, 
озоляют засыпают слоем щавелевой кнелоты и прокаливают при 900— 
1000°С до диоксида церия СеО. Фактор пересчета на церий — 08141 


ЦИНК 


Определение 7п?+ в растворе 
Осаждение гидрофосфатом аммония 


Ход анализа Кислый раствор пробы со 100 мг Йп?+ нейтрализуют ам 
мнаком (11) пло лакмусу Из посторопвих нонов в растворе могут быть 
только щелочные металлы Добавляют к раствору 5 г хлорида аммония 
МН.С, 5 мл 2 и раствора ацетата патрия СН.СООМа ЗН.О для повы 
шсиия буферности раствора, разбавляют до 150 мл и нагревают до ки 
ления Раствор должеп быть нейтральным по метиловому красному 
{переходная красно желтая окраска) Для осаждения циника добавляют 
по каплям раствор 2—3 г гидрофосфата аммония (МН.).НРО., раство 
рениые в 20 мл воды и пейтрализовайпные аммиаком по фенолфталеилу 
Оставляют на 2 ч на водяной бане, лри этом осадок должен стать кри 
сталлическим Еели этого ие произошло, добавляют еще иемного х1о 
рвала аммоння Дают остыть и фильтруют через стеклянный фильтрую 
щий тигель № 3, промывают 1% ным раствором гидрофосфата 
аммония, затем промывают водой и этанолом Осадок сушат при 105°С 
и равешивают фосфат ципк аммония Хп(МИ4)РО. Избыток аммнака 
ведет к образованню аммиачного комплекса и увеличению растворнмо 
стч осадка Полное осаждение происходит при рИ 66 

Осадок Хп(МН)РО. можио отфильтровать через фильтр белая 
лента, промыть, как описано выше, затем в фарфоровом или птатино 
вом тигле просушить, озолить и прокализь при 900°С до иирофосфата 
циика Хп.Р2О; Осадок должен быть чисто белым, без серого оттенка 
Прокаливание ведут без влияния восстанавливающих газов Уравнения 
реакций 


2150. -- (МНа)> НРО. -- МН.ОН = 7п{МН.) РО. -Е 
+ (МН.)250, - НО, 
27п (МН) РО, = пор». + МН. Н.О 


Фактор пересчета фосфата цинк аммоння Хл(ХНРО, на цинк — 
03665, пирофосфата цинка на пинк — 04291 

Методика дает очень точные результаты при соблюдении условий 
осаждения 
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Осождение пиридин роданидом 


Лой анализа К 50 мл нейтрального раствора 190 мг цинка добавляют 
05—10 г ролапила аммония №П45СМ и Т мя пиридина при хорошем 
погемешиваиня н охлаждении в ледяной воле Холодный раствор фильт 
р\ют через стскляпный фильтрующий тягель № 3 Промывают жидко 
стями в стедующем порядке сначала 3 г МН:5СМ и 5 мл пиридина в 
1 тводы затем 3-5 раз раствором 13 мл этанола, 855 мл воды, 1,5 мя 
ивриднна и 0, г МН.5С\, посте этого 10 мл этанола с { мл пириднна 
и под конец 15 мл эфира с 2 каплями пиридниа Осадок пник пиридин 
релацида (7пРу»} ($СХ)» сунат в вакуум эксикаторе 19—15 мин и взве 
питают Уравнение реакции 


2150: —- 2 (МН) $СК -- 2Ру = (2пРуз}($СМ)» -+ (МНа)2504 


Фактор пересчета цинк пиридин роданида Хп(С.Нь\}2{$СМ). на 
иннк — 0 1925 


Осаждение о оксихинолином 


Ход оназизи В зависимостн от необходимости отделення 7п?+* от ме 
ииающих элементов осаждение проводят в разанчных условиях 

} В уксуснокислой среде К слабокислому или пейтраль 
ному растворх пробы зобавляют 3--5 г анстата иатрия СР.СОО\Ма 
31120 вн иесколько капель ледяной уксусной кислоты до концентрации 
< 2—3% Для осаждения Хп”“ добавляют 2 % ный этанольный раствор 
в аксихинолнна до появления желтого окрашивания раствора над осад 
ксм Фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3 и промы 
вают осадок горячей водой до исчезновения желтого окрашивания про 
мывных вод Сушат при 130°С до оксината цинка Гп(СНОМ)» 

Осадск можно отфильтровать через фильтр красная лента, промыть, 
ках онисано выше, затем озолить и прокалить при 950— 1000 °С до окси 
\! цинка 7лО Фактор пересчета оксината цинка на цинк — 0 1848, 
оксида цинка на циик — 0,8034 

Не мешают щелочные металлы 

2 Внатриево щелочной тартратной среде На 100 мл 
раствора пробы добавляют 2—5 г винной кислоты и нейтрализуют 2н 
раствором МаОН ло фенолфтаченну, затем добавляют еще 10—15 мл 
2 и №аОН Осаждают цинк добавлением на холоду 3% ного этаноль 
иного раствора о оксихинолина Нагревают до 60°С до коагулянии осад 
ка и дают остыть Фильтруют через стеклянный фильтрукиций тигель 


№, 3 и промывают 1% пым раствором тартрата натрия Далее ведут оп 
ределение как описано выше (см п 1} 


Этой мАтоднкоЙй отделяют 7п?® от Со?+, М+, Рез+, А]з+, СгЗ+, 
Мн?+, Ро’*, А5 {111), 553+, 512+ в В+ Мешнают Си?+ и Сд?2+ 


Осаждение антранилозой кислотой 


09 анализа Пейтральияй раствор 100 мг Хп?+ в 150 мл нагревают 
до киаения и лобавлякм 20 м1 3 % ного раствора аптраниловой кисло 
ты Дают 15 мин постоять и фильтруют через стеклянцый фильтрующий 
тигель № 3. промывают разбавлешиыям раствором осадитетя (1 20) за 
тем этанолом Сушат при 105—110°С Взвешивают антранилат цинка 
71 {С НзО.Х }. Фактор пересчета па цник -— 0 1936 

Гели и ходный рчствор кислый то его выпаривают почти досу ха, 
растворяют сстаток в воде п нейтрализуют 5 $ ным раствором карбо 
вата патрия УаО.; го метиловом\ оранжевому Мешают Си?., №П-, 
Со"+, со`иг аммония и ацетат 
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Осаждение хинальдиновой кислотой 


Ход анализа К раствору 100 мг цинка в 150 мл добавляют 5 мл раз 
бавленной СНзСООН (1! 1} и нагревают до кипения Добавляют ио 
ьапиям при перемешивании 33 % пого раствора хинальдиновой кисло 
ты до  полиого рсаждения цинка  Осадок хиначьдата  циика 
71(С НОУ). И.О отфильтровызают через стеклянный фильтрующий 
тигель № 3, промывают горячей водой, сушат при 125 °С и взвешивают 
Фактор пересчета хинальдата цинка па цинк — 0 1528 


ЦИРКОНИЙ 


Определение 7г“+ в растворе 


Осаждение аммиаком 


Ход анализа Мииеральнокислый раствор иробы циркопия 7“ нагре 
вают до кипения и пейтрализуют ло каплям кониентрированным ачмина 
ком до РН 6—7 по фенолопому красному (2—3 капли 01% ного ра 
створа в этаполе 20 80} ПВыпадает осадок дигидроксид оксид цирко 
ния 2710 (ОН)» Осадок отфильтровывают через фильтр красная лента, 
промывают горячей волой, в илатриовом тиг№ сушат озоляют и 
прокалевают пры 1200°С Взвешивают диоксил ииркония 7тО, Урав 
исние реакции 


7т (МОз)з -- ЗН ОН = 210 (ОН). + аКН. МО. - Н2о, 
210 (ОН)2 = 7гО2 + Н.О 
Фактор пересчета диоксида пиркопия 7гО. на цирконий — 07403 


Ныселение осадка 770(ОН)» гидролизом 


Ход анализа Разбавленпый сернокислый раствор 7г“" кинятят до пот 


ного выделеняя осадка 2тО(ОН)>2 Осадок отфильтровывают и ведут 
определение как онисаио выще 


Осажаение о оксихинолином 


Хоу анализа Азотнокислый раствор —15 мг 7г"” выпаривают на во 
дягой бане ло малого объема Добавляют 5—10 мл кониентрированной 
НХО, и сиола выпаривают досуха Остаток растворяют в 150 мл воды, 
нагревают до 60°С и добавляют 5—10 мл 3 % пого этанольного раство 
ра © оксихинолина н 70 мл 2 н раствора ацстата аммония СН,СООМНа 
Нагревают смесь до кипения и выдерживают при нагреваиии до коагу 
лявни светло желтого осадка Фильтруют через стеклянный фильтрую 
щий тигель № 3, промывают сначала горячей водой с ацетатом аммо 
ния затем чистой холодной водой Осадок сушаиг при 130—140°С и 
взьешивают оксинат циркония 2г{СоН:ОМ). Фактор пересчета на цир 
копий — 0 1367 

Осадок можно отфильтровать через фильтр белая лента, промыть, 
в фарфоровом или илатиновом тигле сушить. озозить и прокалить прн 
1200°С до дноксила циркония ИО. Фактор пересчета па цирко 
ний — 07403 

Осзток оксината циркония можно растворить в 2 н НЕ! и опреде 
чить ИГ: броматометрическни 1 мт О] и раствора бромата калия 
КВ! О. соответствуст 0,5701 мг циркопия 
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Осаждение купфероном 


Хой анализа К 400 мл раствора пробы, содержащего 10% Н›5О%, на 
хстоду добавляют 6 % ный раствор купферона для осаждения цирко 
нина Купферон добавляют до появления в месте падения капли быстро 
исчсзающего осадка избытка осадителя Через 5 мип отстаивания оса 
док 1 (С5Н.О-М). отфильтровывают на фильтр красная лента, промы 
вают 5 6 раз 2 н раствором НС] нли 10% вой Н.$ЗО) с 0,2 % куиферо 
на В полатиновом тигле осадок с фильтром сушат, озоляют и прокали 
вают при 1200°С до диоксида циркония 270. Фактор пересчета на цир 
коний — 0,7403 

Этой метоликой отделяют цирконий от АВ*, воз— и РОЗ Не ме 


шают ЭДТА, випная кислота, щавелевая н лимонная кислоты Мешают 
т ПУ нУ), Мо (У, М (Ш, Ч ПУ), Та СУ), М С), $1 @У,), 
г Ретин 5: 


Глава 5 МЕТОДЫ РАЗДЕЛЕНИЙ 
АЛЮМИНИЙ 


Отделение А!3+ от Еез+ 


Хой анализа 1 К раствору пробы добавляют 5—6 г тартрата натрия 


Ма›С4Н«Оь 2Н.О ин копцентрироваиный аммрак до явного запаха, на- 
гревают до кипения н добавляют достаточное количество цианида ка 
лия КСМ для комплексования жедеза и удержания его в растворе 
Комплекс [Ее{СХ)в]?- восстапавливают до [ЕРе(СМ}5]*- добавлением 
10—15 мл 19% ного раствора гидроксиламина солянокислого МН.ОН 
НС В этом растворе проводят осаждение А!3+ о оксихинолином в 
ацетатной среде 

Фильтрат после отделения оксината алюминия выпаривают с 
Н›50. до выделения обильных паров Н250О, для разрушения органиче 
ских реактивов н комплекса железа Остаток после охлаждения раство 
ряют в воде и проводят осаждение Рез+ аммиаком 

2 В аликвотной части раствора пробы, содержащей АГ+ и Ее*+, 
осаждают гидроксиды обеих металлов действием аммиака Осадок от 
фильтровывают через фильтр красная лента, промывают, сушат и про 
калирают до получення суммы оксидов (А.О и РеОз) 

В другой атчквотной части раствора воссганавливают Ре?+ до Ее*т 
с применением $иС]», Ип или $0) и титруют Ре?+ дихроматом или пер 
манганатом 

3 К раствору пробы смеси А13+ и Ре8+ добавляют 1,5 г малоново 
кислого патрия н ледяной уксусной кислоты до ее концентрации 10% 
Осаждают Рез+ о оксихинолином в ацетатной сосде и определяют же 
лезо 

В фильтрате осаждают А+ о окснхиполином в слабоаммиачной 
среде и определяют алюминий 


Отделение А!3+ от Ве?+ 


Ход анализа Слабокислый раствор пробы —200 мл нагревают до 70°С 
и проводят осаждение А!3+ добавлением при перемешивании избытка 
смеси 20 % пого раствора ацетата аммония и 2 $ ного этанольного ра 
створа © оксихинолина (1 1) Раствор с осадком выдерживают при 
70°С до коагуляции осадка оксината алюминня Затем фильтруют н 
определяют А]3+ 

В фильтрате осаждают Ве*+ аммиаком Осадок Ве(ОН)»› отфиль 
тровывают и промывают водой, содержащей ацетат аммопия Осадок 
прокаливают до ВеО Если осадок не совсем чисто белый, то его сма 
чивают каплями копцентрированной НМО:, выпаривают н снова про 
казливают Фактор пересчета ВеО ча бериллий — 0 3605 


Отделение А13+ от ТН+ 


Ход анализа К сернокислому раствору пробы добавляют 2—3 г аце 
тата патрия СИ.СООМа ЗП5О н 19 мт2 и раствора СН.СООН На 
гревают смесь до киления и выдерживают при кипенин до полного вы 
деления осадка {О (ОН), Осадок отфильтровывают через фильтр краз 
ная лента и промывают 0,!} н раствором СН,.СООН Осадок сушат, 
озоляют фильтр засыпают 2 г шаветевой кислоты и осторожно выпа 
ривают с каплями Нз$О. После охлаждения растворяют в 200 мл воды 
н повторяют осаждение, как оинсано вначале Осалок прокалнвают при 
1000°С до ТО 
В фильтрате осаждают А13* аммиаком Прокаливают до А\5Оз 


Отделение А!3т от 212т 


Ход анализа Осаждают цинк элеклролизом в щелочной среде затем 
А!3- осаждают аммиаком К раствору пробы добавляют 3—5 г сухо-о 
гидроксида натрия МаОН, размешивают до растворения и проводят 
электролиз при 20°С при 1,0—0,5 А и 304,4 В до полного выдеде 
ния цинка на платиновый электрод, покрытый медью На осаждение 
500 мг цинка требуется —З ч 

Раствор после эчектролиза нейтрализуют НС (1 1) до кислой 
реакции и проводят осаждение А13+ аммиаком 


Отделение А+ от Мё?+ 


Ход анализа Для отделения малых количеств, например 50 мг А|з+ 
от 200 мг Ме?+, к кислому раствору добавляют 2 н раствор МаОН до 
начала образования мути гидроксидов, которую растворяют добавле 
ннем по каилям СН-СООН (1 1) В этом растворе осаждают А!“ 
© оксихниолином на холоду 

Фильтрат делают аммнатным и определяют Мя”+ осаждениеи 
о окснхинотнном 

Есзи в растворе иместся много А!3+ и мало Ме?+, к нему добаз 
ляют 3--5 г ацетата натрия СН.,СООМа ЗП.О и нейтрализуют 2 4 
раствором МаОИ по феночфтатениу Добавляют еще 15 ма 2 н Маон 
н осаждают Мр?+ оксихинолином 


Фильтрат нейтрализуют винной кислотой, добавляют аммиак и 
осаждают АР+ о оксихинолином 


БЕРИЛЛИЙ 


Отделение Ве?+ от Еез+ 


Ход анализа К нейтральному или слабокис юму растворух смеси до 
бавляют 2 г вивнои кислоты и разбавляют раствор до 200--300 мт 
Нагревают до 70°С и осаждают Ре?Н о оксихинолином Для этого до 
батляют смесь 20% ного раствора ацетата амоння и 2% ного эта 
нольного раствора оксихиполина (1 1) до полрого осаждекия Рет-. 
Нагревают смесь при 70°С до коагуляции осадка Фильтруют через 
стеклянный фильтрующий тигель № 3, промывают горячей водой, затем 
холодной водой до обесивечивапия фитьтрата Сушат осадок оксината 
железа Ге (СИзОМ); при 130°С и взвешивают Фактор пересчета на же- 
1630 — 0 1144 

В фнльтрате осаждают Ве?+ аммиаком Раствор нагревают до киие- 
ния и добавляют аммиак (| 1) до запаха Осадок Ве(ОН)}» после коа 
гуляции отфильтровывают через фильтр красная лента, хорошо промы 
вают горячей водой Осалок в платиновом тигле сушат озоляют и про 
каливают 30 мин на газовой горелке при красном калении до оксила 
бериллия ВеО Фактор пересчета на бериллий — 0,3605 Осадок Ве0 
гигроскопичел 


Отделение Ве?+ от А[3+ 


Ход анализа — см отделение А13 # от Ве?+ 
БРОМ 


Отделение Вг- от С!- 


Ход анализа К аликвотпой части азотнокиелого раствора смесп на хо 
лоду добавляют 01 н раствор питрата серебра АвМО: для осаждения 
АрВг и Асс Недолго кипятят и после охлаждения фиьтруют Про 
мытый осадок сушат при 150°С н взвешивают сумму галогенидоз 
(АРС--АрВг) — р, г 

В другой атиквотной части раствора пробы проводят такое же 
осаждение Промытый осадок переводят с водой в фарфоровую чашку, 
вводят | г этектролитического кадмия, добавляют 2 н раствор Н›5О. 
до слабокислой реакции и нагревают на зодяпой бане Через 30 мич 
гадогепилы серебра будут позпостью восстановлены до металлического 
серебра Его отфильтровыяают через стеклянный фильтрующий тигель 
№ 3, промывают горячей водой, затем на фильтре растворяют в каплях 
концептрированной НМО. разбавляют водой и осаждают Ар+ 0,1 и 
раствором МаС] Осадок АС! отфильтровывают, промывают, сушат и 
взвешивают (9, 1} 

Результат вычисляют по формулам 


АЗС} -- АвВг = Х--У=:р, 
Х+- 0,7633 =9, 
0,2368" =р— 4, 
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АЯ = Х=р-- У, 
АчВг =У == 4,294 {р- 4) 
Затем вычисляют процентное содержание бромида и хюринда 


Отделение Вг- от СГ или [- 


Ход анализа Осаждают в аликвотной частн раствора сумму гатогени 
дов 91 н раствором АеМО.;, как описано для С]-, определяют сумму 
галогенидов р 

Смесь галогенидов выпаривают с 3—4 кратным количеством бромн 
да аммония МН.Вг (для определения брома Вг-} и прокаливают пра 
500 °С в муфельпой печи до постоянной массы для неревода галогечи 
дов в бромида {г) 

ля определения иодида смесь галогенндов серебра выпаривают с 

3—4 кратным количеством иодида аммоиня МНИ и тоже прюкаливают 
при 500 °С до постоянной массы а {г) 
Вычисления велут но следуюнгим формулам 
С!-/Вг- после переведения в АсВг 


АВС] = 3,224 ((— р) =\, 
АЗВг=р—Х,, 

С-И- носле перевода в АБ! 
АВС! = 1 567 (4 — р) =Х.», 
АЯ = р— Х., 

Вг-Й- носле переведения в Ар] 
АЗВг = 3,996 (9 — р) = Хз, 
А = р— Хз 


ВАНАДИЙ 
Отделение УО- от МоО;-и А$0:- 


Ход анализа Озаждение из 02 н сернокислото раствора смеси молинб 
дата н арсенита проводят сероводородом Для этого насыщают раствор 
Н.$ в колбе с клаланом Бунзена, затем нагревают Осадок сульфидов 
отфильтровывают и промывают водой, содержащей Н,5 В фильтрате 
новторяют осаждение для полноты выделения молибдена и мышьяка 
Промытый осадок сульфидов растворяют в НС! (1 1) и проводят раз 
деление молибдена и мышьяка 

Фичьтрат кипятят ло удаления Н›5, добавляют к нему персульфат 


аммония или калия, снова кипятят и осаждают УОу о окснхннолнном 


Отделение УО;` от РО; 


Ход анализа В растворе смеси осаждают УОз` о оксихиполнном и оп- 
ределяют ванадий 
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После разрушения оксихинолина в фильтрате осаждают фосфэт 
Р0— магнезиальной смесью 


Отделение ванадия от хрома и марганца 


Ход анализа Возможно определение в растворе стали, если раствор 
свободен от НС! Добавляют к фестом нробы 20 мл 5 н раствора 
Н›5$0., 3—5 мл 0,1 н раствора АзМО., 2 г твердого персульфата ам 
мония (МН4}25:Оз и разбавляют раствор до —120 мл Кипятят смесь 
5 мин Добавляют 19 мл НС! {1 1} и кипятят до прекращения выдс 
ления хлора Раствор над осадком должен быть прозрачиым После 
остывания добавляют 2—3 капли 1 % ного этанольного раствора дифе 
ниламина, 5 мл концентрировавной Н.РО. и титруют 0,02 н раствором 
ЕебО; или соли Мора до персхода фиолетовой окраски в зеленую через 
серую Титруют сумму ЕР” и УО; (перзое титрование — а, мт; 

К оттатрованному раствору добавляют 20 мл 0,3 н раствора дн 
хромата калия К:Сг.Ох, 25 мл 9,3 н раствора арсенита натрия МазА$Оз 
и через | мин | каплю 0 0025 М раствора иодата калия К1Оз, еще через 
1 мин титруют 002 н раствором Ге5О, ванадат УСу` (второе тнтро 
ванне — 9, мл) 

К пробе добавляют 8 г сухого фторида натрия МаЁ и растворяют 
его взбалтыванием Проводят окисление добавлением 20 мл ОЗ н ра 
створа К.Сг-О:, затем порциями добавляют 20 мл 0,03 н раствора 
МазАяОз и перемешивают Через 2—3 мин титруют 0,02 н растворо“: 
Ге5О. сумму УО; и МпОу (третье тнтрование — с, мл) Вычисляют 
процентное содержание но формулам 

У = 0, 1020/ т, 

Сг =: (а-.8) 0,03467/т, 

Ма = (с— 6} 0,1099/т, 


где т — навеска, г 


ВИСМУТ 


Отделение В13+ от РЬ?2+ 


Ход анализа Раствор пробы в 200 мл должен содержать 5 мл 2 в 
НХО, и не более 100 мг В+ Отношение ВГ к РЬ {а также н РЬ к 
В. ве должно превышать } 19 Для осаждения В3Г применяют 
МНас! {9.26 г МН. растворяют в 100 мл воды) На 100 мг В13+ при 
ливают 10 мл этого раствора, юбавляя его по канлям к слабокинянему 
раствору пробы стакан закрывают часовым стеклом н кипятят еще не 
сколько мипут На следующий дешь отфильтровывают осадок хлор ок 
сида висмута ВЮС! через стекляппый фильтрующий тигель № 4, про 
мыпают холодной водой, сушат при 100°С и взвешивают Фактор пе 
ресчета ВЮС па висмут — 9,8024 Уравнение реакции 


В} (МОз)з -- ХН.С1- Н2О = ВОС -- МН. ХО: -- 2Н№, 
Фильтрат выпаривают досуха и остаток растворяют в воде. Добавляют 
2—3 г ацетата натрия СН.СООМа ЗНО в 5 мл СН.СООН {1 | 


Осаждают в нагретом до юкиюпия растворе РЬ?+ добарлением 0,1] п 
раствора хромата калня К»СгО. После охлаждения фильтруют через 
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стеклянный фильтрующий тигель № 4, промывают холодпой водой и 
сушат при 100°С осадок хромата свинца РЬСгО4 Фактор пересчета па 
свинец — 0.641! Уравнение реакиии 


Рь (№03) + К›СгО, = РЬСгО, + 2ККО3 
ВОЛЬФРАМ 


Отделение \ О от А503— 


Ход анализа Смесь соединений вольфрама и мышьяка сплавляют в 
серебряном тигле или чашке с 5—6 г МаОН, чтобы перевестн их в 
Ка МО. и Ма.А5О. Плав растворяют в воде и добавлепием МН. МО: 
устанавливают РН 8,5 Осаждают А503— магнезнальной смесью 

Прокаливают и взвещивают пироарсенат магния Мо›Аз.О; Фактор 
пересчета на мышьяк — 0,4826, на арсенат — 0,8949 

В фильтрате выделяют МО; с азотной кислотой Взвешивают У О. 
Фактор пересчета на вольфрам — 0,7930, на вольфрамат \0:— — 
1,0689 


Отделение \О;- от $1 (У) 


Ход анализа К раствору пробы, солержащей 100 мг металлов, добав 
ляют 5 г ацетата аммопия разбавляют до —200 мл и нейтрализуют 
аммнаком (1 1) по метиловому оранжевому Нагревают раствор до 
80°С и добавляют нзбыток апетатного раствора о оксихинолина дяз 
осаждеция \о— Применяют раствор 20 г с оксихинолина в 50 мл ле 


дяной уксусной кислоты Выдерживают 1—2 ч на водяпой бане, фильт 
руют через фильтр красная лента и промывают Промывная жидкость 
содержит по 5 г/л ацетата аммония, оксалата аммония и 10 мл раство 
ра осадителя, эту смесь точно нейтрализуют аммиаком но лакмусу Да 
лее осадок промывают холодной водой, сушат, оголяют и прокаливают 
при 800°С до триоксида вольфрама \ О, Можно осадок этфильтровагь 
через стеклянный фильтрующий тигель № 3, после промывания осадок 
сушат при 120°С до оксината вольфрамата (СьН&ОМ) №0, Фактор пе 


2. - 


ресчета оксината на вольфрам — 0,3647, на вольфрамат МО; — 


0,4916 Фактор пересчета триокснда вольфрама на вольфрам — 0,7930 
В фильтрате осаждают олово в виде метаоловянной кислоты 


ЖЕЛЕЗО 


Отделение Рез+ от Т+ 


Ход анализа К раствору пробы хлоридов Рез+ и Т!+ добавляют 3 мл 
концентрированной НС!, упаривают до № мл и растворяют в нем 2 г 
винной кислоты Разбавляют до 100 мл и насыщают раствор сероводо 
родом Нейтрализуют концентрированным аммиаком по фенолфталеину 
и снова насышают Н›$ Выпадает железо в виде Ге Осадок отфиль 
тровывают через фильтр красная лента, промывают водой с Н»5 Суль 
фид растворяют в 2 н НС, отгоняют Н.5 кипячением окисляют Ре?+ 
добавлепием 10% ной НО, затем осаждают Рез+ аммиаком Взвеши 
вают Ге›Оз Фактор пересчета на железо — 0 6994 
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Фильтрат после отделения сульфида железа выпаривают, затем до- 
бавляют кондентрировавные Н›50; и НО. и выпаривают до паров 
Н.$0. для разрушения винной кислоты После охлаждення разбавляют 
остаток до 200 мл водой, добавляют 4—6 г ацетата натрия и кипятят 
1 мип Выпадает осадок метатитановой кислоты Н2ПОз Осадок от 
фильтровывают через фильтр красная лента и промывают горячей во 
дой Сушат, озоляют и прокаливают при 1000°С до дноксида тн 
тана Т1О., Фактор пересчета на титан -- 0,5995 


Отделение Ее?+ от Т14\+ и А+ 


Ход анализа К 200 мл раствора смеси добавляют 1 г винной кислоты 
и 1-2 мл Н,$0. (1 1), слабо вагревают и проиускают серодовород 
до насыщения Нейтрализуют раствор аммиаком по фенотфталенну и 
снова насыщают Н,5 под клапаном Бунзеца Осадок сульфида железа 
отфильтровывают через фильтр красная лелта, промывают водой с 
(МН.)›$ п рёстворяют в 2 в НС! Раствор кипятят до удаления Н25, 
окистяют Ре?+ кипяченнем с персульфатом аммония и осаждают Ее$: 
ачмнаком Осадок Ге(ОП); отфильтровывают, промывают, затем про- 
казивают при 800- 900 °С до Ее.О. Вычистяют железо Фильтрат после 
охлаждения нейтрализуют по каплям Н»5О, (1 1) по метиловому 
оранжевому. После достижения красного окрашивания добавляют еще 
30 мл Н.$0. (1 № Осаждают ТИ+ добавлением 6 % ного раствора 
купферона осле короткого стояния осадок купфероната титана от 
фильтровывают зсрез фильтр красная 1епта промывают волон с НС! 
Осадок сушат, озоляют и прокаливают при 900—1600°С до днокенда 
титана ТО» 

К фильтрату добавляют аммиак {1 1) до запаха и нагревают до 
70°С Осаждают А!3+ 3% пым ацетатвым раствором о оксихинотина 
Взвешивают оксинат алюминия А|(С5НОМ), Фактор пересчета на 
алюминий — 0,05872 


Отделение Ее?+ от Мп?+, А? *+ и РОГ. 


Ход анализа К 200 мл раствора пробы добавпяют 10—12 мл 10 % ного 
раствора №аОН, 1 мл 30 % ной Н2О. и кипятят смесь 30 мин Выпадазт 
бурый осадок Ее(ОН); и МпО(ОН)», его промывают декантацией шо 
лочной водой, отфильтровывают и еще промывают несколько раз 
Фильтрат выларнвают до 200 мл н нейтрализуют НС! (1 Г} до 
слабощелочной реакции Добавляют 02 в раствор Ва(ХО;)2 н пагре- 
вают до полного осаждения Ва; {ГО.)› Осадок отфильтровывают про- 
мывают горячей водой, сушат, озоляют и прокаливают при 800 °С до 


Ва,(РО.). Фактор пересчета на РОЗ — 03155 


Фильтрат после отделения фосфата РО” нейтрализуют НС {1 1} 
и осаждают А!3+ аммиаком в виде А|{ОН). Определяют А!3+ 

Осалок Ге{ОН). и МпО (ОН). с фильтра переводят в стакан, в ко 
тором находится точно отмеренное количество миллилитров 0,1 н оа- 
створа щавелевой кислоты Н›2С.О, 2Н.О Добавляют к смеси 15 мл 
Н,$0, {1 4} и нагреваюг Разбавляют раствор до 150 мл и титруют 
избыток Н2С2О. 0,1 ин раствором КМпО, 1 мл 0,1 н раствора Н.С.О+ 
соответствует 2 74:0 мг марганца 

Раствор посте титрования содержит Мя?+ и Гсз+ К нему добав- 
ляют 15—20 мл Н›50. (1 4) и пропускают раствор через редуктор, 
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заправленный электролитическим кадмием Пони этом Ге?+ восстанав- 
лнзается до Ее?+ Редуктор промывают 109 мл Н›50. {1 20) и титру- 
ют Ее?+ 0,1 н раствором КМпОа 1 мл 0,1 п раствора КМпО, соответ 
ствует 5 585 мг железа 


золото 


Отделение Аиз+ от Р+ 


Ход анализа 1 Золото Ац?+ выделяют в виде металла восстановлени 
ем щавелсвой кислотой и гидроксиламином (см раздел «Золото») 

В фильтрате выделяют платину Для этого выпаривают раствор с 
Н›50, до паров, разбавляют водой н насыщают сероводородом Оса 
док Р{$> отфильтровывают, промывают 0] н раствором Н.50. прока- 
лнвают при 600°С до платины, которую и взвешнивают 

2 Разделяют Ашз+ и РИ+ электролизом. К раствору смеси добав 
ляют 2 мл копцентрированной НС и 2 г СН.СООКН, на 100 мл н осаж 
дают золото на платиновом электроде при 50—60 °С, 009—0,001 А и 
07 В при размешивании 

Оставшийся раствор выпарнвают досуха и остаток растворяют а 
в воды с 2 мл Н>5О. (1 5) Осаждают платину при 03—009 А 
нь, 


Иод 


Отделение [5 от [- 


Ход анализа 1 К нейтральному раствору добавляют 50 мт2н Н.,$0. 
и 6—8 мл 0,5 н раствора КСМ Добавляют 2 мл 05% ного раствора 
крахмала и титруют 0,1 н раствором КТО; (расход — а, мл) до обес 
цвечивания 

Образовавшийся 1СМ титруют 0,1] н раствором Ма›52О. Расход 
хоставляет В (мл) 

Расчет ведут по формулам 


[- = [(5/2) а—8] 6,346 мг, 
[2 = 8 -— (3/2) а] 12,691 мг 


Отделение [- от С!- 


Ход анализа К 100 мл нейтральной пробы смеси добавляют | каплю 
Ён ПО) и 3 капли 0,2% ного водного раствора конго красного Ра 
створ должен иметь РН 50—55 Титруют 0,1 н раствором АХО. го 
перехода окраски суспензии от зеленовато голубого к розовой Этот 
лереход резкий и обратимый Раствор индикатора полжен быть сво- 
бодным от хлоридов Таким образом титруют нодил [- 

Во второй аликвотной частн (10,0 мл) пробы титруют сумму [- 
н С1- 0]н раствором А2МО, по Фочьгарду 


Отделение |- от Вг- 


Ход анализа К раствору смеси добавляют 1—2 г ХаС|, 50 мтоя 
Н,5О., 10 мл ОБ н раствора КСМ и 2—3 мля 05% нос раствопа крах 
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мала Титруют 0,1! н раствором КТО; до обесцвечивания 1 мл ОЁн 
раствора КО, соответствует 12,691 мг нолида 

К оттнтрованному раствору добавляют 50,0 мл 0,1 н раствора 
К1О.. если содержится в нробе не более 10 мг Вг- Нагревают смесь 
до 45°С, выдерживают нри этой температуре 60 мнн и титруют затем 
обратным методом 1СМ 01 н раствором МазА$О, 1 мл 0,1 н раствора 
КО. соответствуег 3996 мг бромида Уравнение реакции 


28 -- 105 -- ЗНСМ -- ЗН* = 2ВгСХ -- ©Х + ЗН2О 
КАДМИИ 


Отделение С9“° от В+ электролитическим слособом 


Ход анализа В раствор добавляют НМО. до концентрации ее 1— 
2% {0бъеми) Осаждение висмута ведут при 80°С, 95—01 Аи? В 
Прн этом 2600 мг внемута выделястся за 2—3 ч, при неремешивании 
пращаюничся электродом достаточно 20—30 мин Коннентрания Н№Оз 
не должна превышать 2 $ во избежание образования пероксида Про 
мывают этлектролы очень осторожно, так как осадок не очень плотный 
Перед выключением напряжения кислоту непременно нейтрализуют ам 
миаком или переносят электроды под напряжением в стакан с дистил- 
лнрованной водой н продолжают эчектролиз 10—30 мин 

Для выделения кадмия раствор выпаривают досуха Остаток рас 
творяют в 05 н Н.$5О; и добавляют 5 г КН$О. Проводят осаждечине 
кадмия при 20°С, 0,2—0,1 Аи 2,4—2,8 В За 3—4 ч выделяется — 300 мг 
С4. Нрн перемешивании применяют 1,5—0,7 А и 2.7 В, осаждение 
390 мг длится 30 мин Плотность тока должна быть достаточно высо 
кой, чтобы кадмий нс переходил в раствор Разбавленее раствора не 
производят Мешают СГ” и МО. 


Отделение С4?: от Йп?+ злектролитическим способом 


Ход анализа Для выделения кадмия к раствору добавляют 5 мл ледя 
ной уксусной кислоты и 5 г СН.СООМа ЗН.О Осажденне ведут при 
70°С 12-03 Ан2}3 В нри неремешивании 

Для осаждения цинка к раствору нробы добавляют 8 г К.С.О., 
2 г (КНА.С.О: н 03 г НХ.О. 2Н.0 Выделение ведут при 70°С и 
0,1003 А 33—40 В 


КАЛИЙ 


Отделение К+ от Ма+ 
Ход анализа Определяют сумыу К+ и Ма+ в виде хлорндов Раствор 
-- = 

может содержать только Ма", КТ и мн в нем не должно содержать 
ся сульфатов, снаикатов, фосфатов или боратов В платиновой чашке 
выпаривают раствор после добавки НС] и слабо прокаливают до по- 
стояниой массы Остаток содержит сумму МаС и КС! | 

Полученный остаток растворяют в 20 мл воды, добавляют 29 мл 
НОЮ., свободной от сульфата и выпариваюг раствор досуха Снова 
добавляют 5 мл волы 5 мл НСЮ: и выпаривают досуха Остаток обра 
батывают 25 мл 97% пого этанола с 0,2% НСЮ, для удаления 
МаСЮ. В чашку добавляют малыми порциями этанол, растирают сме ь 
и декантируют из стеклянный фильтрующий тигель № 4 Осадок пе 
реводяг на фильтр чистым этанолом ин немного промывают Осадок 
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КОАО, сушат при 130°С и взвешивают Фактор нересчета КС. на ка- 
лий — 0,2822; на КС! — 0,538: Фактор пересчета МаСП на натрий — 
0,3934 


КАЛЬЦИИ 


Отделение Са?+ от Мя?+ 


Ход анализа Солянокислый раствор пробы кипятят для удаления СО, 
добавляют к нему избыток МНС! и достаточное количество {МН.) Со. 
Нейтрализуют раствор аммнаком по метиловому красному н добавля 
ют избыток (МН.).С2О. Через 4 ч {не более} осадок отфильтровывают 
н промывают Если в пробе имеется большое количество Мо?+, то оса 
док растворяют в НС! я сиова проводят осаждезие Са?+ Взвешивают 
а кальция Са(С.0.) НО Фактор пересчета на кальций — 
0.2743 

Фильтрат упаривают до — 190 мл и осаждают Мр?+ гидрофосфатом 
В Прокаливают до Мо›Р.О; Фактор пересчета на магний — 

о 


Отделение Са?+ от РО;^ 


Ход анализа Растворяют пробу в ледяной уксусной кислоте {или кон 
центрированной НС!)}, добавляя сс по каплям Разбавляют и добавля 
ют к раствору 4—5 г ацетата аммония Добавляют избыток 5 % ного 
раствора КеС]. и нагревают раствор до кипения, при этом выпадаег 
БеРрО; в основные соли ацетата железа {ПТ} Осадок отфильтровывают 
! промывают горячей водой, затем водой смывают его в стакан До- 
бавляют к нему избыток раствора {МНа}:5, при этом ноявляется осадок 
Ре5 и раствор фосфата аммония ФНагревают смесь на водяпой бане 
30 мин, осадок отфильтровывают и промывают теплой водой Фильтрат 
вынаривают до —10 мл и еще раз фильтруют В фильтвате осаждают 
РО магнезиальной смесью и определяют его в виде МоР.О; 
Фильтрат выпаривают до малого объема и осаждаюг в нем Са?! 


оксалатом, как обычно 
Фосфат можно определить из исходного раствсра 


КОБАЛЬТ 


Отделение Со?+ от Еез+ 


Ход анализа 1 При малом содержании Рез+ Добавляют к раствору 
пробы 5—8 мл конвентрированной НС, доводят объем до 50 мл и 
осаждают Рез+ при 20°С кунфероном Взвешивают ГеОх 

Фильтрат выпаривают на водяной бане досуха, разрушают орга 
нические вещества выпариванием с НМО; несколько раз Остаток ра 
створяют в малом объеме воды и осаждают Со?* < нитрозо В нафто 
лом Взвешивают Со(СьНО3М); Фактор пересчета па кобальт — 
0,09454 

2 При болывом содержании Рез+ Слабо созянокислый раствоэ 
разбавляют до 200 мл, нагревают до кипения и добавляют суспензию 
21О малыми порциями до появлення рыхлого осадка Ре(ОН); Окспя 
цинка перед применением прокатнвают и взбалтывают с водой, сво 
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бодной от СО. Нагревают до кипения дают отстояться дскантируют 
прозрачный раствор через фильтр красная лента и промывают осадок 
несколько раз декантацией горячей водой, затем переводят на фильтр 
После нромывания осадок Ее(ОН}з и 7пО растворяют в малом объеме 
НС, добавляют 05 г МН.<!| и выпаривают на водяной бане досуха Рз- 
створяют остаток в 20 мл воды и добавляют на 100 мг Еез+ 15 г 
СНзСООМа ЗН2О, 2—3 капли 2 н СЯ.СООН и разбавляют до 300— 
500 мл Нагревают до кипения раствор фильтруют, осадок промывают 
декантацией горячей водой и переводят на фильтр После промывакия 
на фильтре его растворяют в теплой НС и затем осаждают Ге(ОН); 
действием аммиака 

К фильтрату после отделения Ге?* и 712+ добавляют 1 мл концент 
рированной НСГ и упаривают до —5—10 мл добавляют 10 капель 
30 % ной Н:О, и далее ведут определение Со?+ осаждением & нгтрозо 
В нафтолом 


Отделение Со?+ от М№!2+ 


Ход анализа. 1 К холодному раствору смеси добавляют 10 капель 
30 % ной НО, и 20% ный раствор М№аОН до полного осаждения 
Со (ОН): и М!(0Н}. Осадок отфильтровывают и растворяют в 25 мл 
ледяной уксусной кислоты Раствор разбавляют до 200 мл и осаждают 
(03+ « нитрозо В нафтолом 

Фильтрат кипятят до разрушения НО» и осаждают МГ диметил- 
гиоксимом 

2 Переводят 20—80 мл раствора смеси в делительную воронку, до 
бавляют 12 г МН.45ЗСМ и взбалтывают до растворения Образуются 
комплексы (МН.).[Со($СМ)4] и (МН,[МЦ$СМ).] Добавляют 75 мл 
смеси амитового спирта ни эфира {1 25) п перемешивают После отстаи 
вания слон жндкостей разделяют и еще 2 раза повторяют экстракцию 
Объединенные органические экстракты в другой делительной воронке 
встряхивают с 20 мл 10% ной Н.ЗО. для реэкстракции Со?* В полу- 
чениом растворе Со5О. осаждают С0?+ и определяют его 

В водном стое при первой экстракции находится МЁ+, раствор вы 
паривают на водяной бане досуха и для разрушения комплекса оста- 
ток слабо прокаливают 10 мин Добавляют 10 мл концентрированной 
НМО, и спова нагревают на водяной бане Полученный раствор 
№М(МО,). фильтруют (если требуется} и определяют в нем М+ 


МАГНИИ 
Отделение М5?+ от РО— 


Ход анализа В 50 мл раствора может содержаться до 25 мг Мр"+ и 
пятнкратное количество РО” Добавляют 1—3 г МН.С по каплям 
МИЬОН до щелочной реакции и 3 % ный этанольный раствор о оксихи- 
нотнла в избытке Нагревают смесь до кипепия и выдерживают 5— 
10 мин при этой температуре При этом фосфат магния переходит в ок 
синат магния После охлаждения до 80°С опрелеление предолжаюг 


Взвсшивают Ма(С.Н:ОМ), 2Н-О Фактор пересчета па магний — 
$06975 


В фильтрате разрушают оксихинолин кипячением с П:О, и осаж 
дают в нем РОУ - магнезиа льной смесью Взвешивают Мо»Р.О? Фактор 


пересчета па ро — 08534 


286 


Отделение Мр?+ от Са?+ 
Ход анализа — см отделение Са?! от Ме2+ 


Отделение Мо?+ от Са?+, $г?+ и Ва?+ 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 5—10 г ацетата аммония и 
немного аммиака Нагревают смесь до книения и осаждзют Ме”+ ок- 
сихиноляном Затем добавляют аммнак до шелотчной реакции по фенот- 
фталейину и осадок оксината магния отфильтровывают и промывают 
горячей водой с СНзСООМН. и МН4ОН Если посторонних нонов очень 
много, то осадок растворяют в теплой НС] и сиова осаждают Мр?+ 
а Ма (СэН$ОМ)› 2Н.О Фактор пересчета па магний — 
0 06975 


Отделение Мо?+ от 2п?+ 


Ход анализа. Осаждают 2п?+ хинальдиновой кислотой В фильтрате 
осаждают Мр?+ гидрофосфатом аммония и определяют его в виде 
Ме:Р?0: 


МАРГАНЕЦ 


Отделение Мп?+ от РО 


Ход анализа Фосфат ион осаждают молибдатом аммония Фильтрат 
нейтрализуют аммиаком (1 1} и добавляют небольшой избыток суль: 
фида аммония (МН.)25$ Смесь нагревают на водяной бане до тех пор, 
пока жидкость над осадком окрасится в желто красный цвег вследствие 
образования растворимой тиосоли молибдена Марганец выпадает в 
виде сульфида Мп%, его отфильтровывают, промывают водой, содержа- 
щей (МН.)2$ Осадок Мпб растворяют в горячей НХ], отгоняют Н.$ 
кипяченисм и осаждают Мп?+ гьдрофосфатом аммония 


Отделение Мп?+ от С42+ электролитическим способом 


Ход анализа Для выделения кадмия к раствору добавляют 5 мл му 
равьиной кислоты НСООН и 1—2 г формиата натрия НСООМа Нагре 
вают раствор до 50°С и осаждают кадмий при 0,4 А и 2,5—3,0 В при 
перемешивании 

Для выделения Мп?+ добавляют к раствору 10 г ацетата аммоння, 
2—3 г хромовоаммоннйных квасцов и 19 мл этанола Проводят элект 
ролиз при 75. -80°С и 15 А Осаждепие МпО. продолжают [ ч, про 
мывают водой, затем этанолом и сушат Фактор пересчета МпО>: па 
марганец — 0,6319 

Осадок можно прекалить до МлзО; Для того после су шки его про 
мывают еще раз водой, чтобы полностью удалить сульфат хрома, за 
тем сушат н прокаливают Фактор пересчета МпзО, ина маргапец — 
0,7203 

Менает С! В этом случае раствор выпаривают с Н25$О. до гус 
тых паров серной кислоты 


МЕДЬ 


Отделение Си?+ от Аз+ 


Ход анализа 1 Растворяют пробу в пескольких миллилитрах НМО, 
Раствор выпаривают на водяпой бапе досуха и растворяют остаток в 
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спабокислой воде Нагревают раствор до кинения и осаждают Ар+ 
2н раствором НС в небольшом избытке 

Фильтрат выпаривают до 50 мл и осаждают Си?+ в горячем рз 
створе добавлением по канлям горячего 10% пого раствора КОН в 
небольшом избытке {до посицепня лакмусовой бумажкн) Немного ки 
нятят ин дают черному осадьу Са(ОП). отстояться в теплом месте, за 
тем отфильтровывают и промывают горячей водой, сушат и прокалч 
вают в фарфоровом тигле до оксида меди СиО Фактор нересчета на 
медь — 9,7988 

2 Добавляют к раствор) 1—2 мл НМО», нагревают до 60°С и про 
водят электролиз для вылеления серебра прин О.Р А и 155 В Ддя вы 
деления 100 мг серебра требуется 1—2 ч Можно весли электролиз в 
сернокислой среде к раствору добавляют 4—5 ыя Н›5О., нагревают до 
50-С н выделяют серебро при 0,4 А н 1,2 В при перемевиванин На 
выделение 100 мг затрачивается --Ёч 

В оставшемся электрочизате выделяют медь также электролизом 
Содержание НМО; доводят до 24% (объемн), добавляют 0,15 1 
КСЮ. Хлорат предохраняет раствор от образовання МО, Ведут вт 
деление при 20°С, 07—96 Аи 20—2,5 В при размешивании За 15 мии 
выделяется до 400 мг меди 


Отделение Си?+ от С4?+ 


Ход анализа В точно нейтральном растворе осаждают Си?+ меркапто- 
бензтназолом Определяют медь в виде оксида медн (11} 

фильтрат добавляют избыток аммиака до переведения С? в 
компеке [С4{МН.}:]2+ Добавляют еше раствор меркалтобензтиазола 
н далее велут определение как нри определении С92* Взвешивают 
осадок С9(С;Н45М№}., фактор пересчета на кадмяй — 0,2527 


Отделение Си?+ от М1?+ 


Ход анализа 1 Осаждают Си?+ из виннокислого раствора, добавив к 
нему 5—8 г сегнетовой соли, бензоннокеймом 

В фильтрате осаждают №М?+ диметилглиоксимом 

2 Выделяют Си?+ электролизом из раствора, содержащего 14% 
(объемн} Н,5О; Нагревают раствор до 70°С и осаждают медь при 
2,5 07 Аи 22 В при перемешивании 

Для выделения №2* добавляют к раствору 0,3 мл 65 % ной НКО: 
н Зг МН.№Оз, нагревают раствор до 60—70°С и проволят электролиз 
при 3,0—20 Аи 405,0 В (нри размешивании} 

Никель можно осадить н любым другим методом 


Отделение Си?+ от РЬ?+ и $п?+ 


Ход анализа Растворяют 2 г отловянистой бропзы в 30 мл 85 % ной 
Н›$0. нри нагревании в конической колбе под часовым стеклом до тех 
пор, пока содержимое колбы будет представлять собой белую компакт 
ную массу После охлаждения добавляют в колбу 50 мл воды 3 мл 
НМО; н нагревают смесь Свинен выделяется в осадок в виле РЬЗО. 
Осадок отфильтровывают и велут определение свинца сульфатным ме 
толом Ссти частицы сплава растворились не полностью (имеются чер 
ные частицы в составе РЬ$О:}, то осадок сульфата свинца после взве 
нивання растворяют в 30% ном растворе СН.СООМН., отфильтровы 
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вают  нерастворимый остаток и определяют его содержание 
взвешиванием после просушивания (как в РЬЗО., так и в навеске) 

Фильтрат в мерпой колбе на 200 мл разбавляют до метки, отбира 
ют 50,0 мл раствора, добавляют 10 мл 10% ного раствора бифталата 
катия СёН4 СООН СООК и Зг КГ Выделившийся иод титруют 0,1 н 
раствором Ма2$О; в присутствии крахмала 1 мл 0,1 н раствора тио 
сульфата натрия соответствует 6,354 мг меди 

Другую аликвотную часть фильтрата нейтрализуют добавкой 
МаНСО. при этом появляется осадок Кипятят и добавляют теплую 
2 н СН.СООН до прекрашения вспенивания Через 1—2 ч осадок 
$10» хН.О коагулирует и сго отфильтровывают, промывают горячим 
раствором 2 н по СН, СООН С4СЬ и КС! пока осадок не будет со 
вершенно белым, затем промывают горячей водой Осадок сушат, 0озо 
ляют н прокаливают до $пО; Фактор пересчета па олово -— 0 7876 


МОЛИБДЕН 
Отделение МоО;— от А$О0:- 


Ход анализа Осаждают арсенат Аз01- магнезиальной смесью 


В фильтрате ] н по Н.$О; осаждают Моо7 сероводородом На 


гревают раствор до кипения и насыщают сероводородом в колбе с 
клапаном Бунзена Нагревают на водяной бане пол пробкой до коагу 
ляции осадка Мо$; После остывания осадок отфильтровывают, про 
мывают водой, содержащей Н.5 и 02% Н.5О. Осадок сушат, озоляют 
н прокаливают на возлушной бане прв 450°С до перехода Мо$з до 
Мо0, Фактор пересчета МоО; на молибден — 0,6665 


Отделение МоО;— от Си?+ и 212+ 


Ход анализа Осаждают Си?т оксихинолином в натриево ацетатной 
среде 

В фильтрате осаждают Йп?+ оксихинолином в тартратно шелочной 
среде 


2 . 
После отделения 712+ определяют МоО4 осаждением оксихиноти 
ном в ацетатно уксуснокислой среде 


мышьяк 
Отделение ^$03— от Мо0— 


9— 3— 
Ход анализа -—-см отделение Мо0{ от Аз01 


Отделение АзО— от Си?+ 


р НЕА. 
Ход анализа — см отделение Си? от А$03 


Отделение АО? от $53" и $п2+ 


Ход анализа Отделяют АС] листиттяцией в перегопном аппарате 
Чтобы взбежать диститляпию $5С];, между персгонной колбой и хо 
лолильннком (см рис 16) вставляют фракционную разделительную 
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приставку Проводят отгочку в определение броматометрическим ме- 
тодом 1 мл О] н раствора КВЕО, соответствует 3,7455 мг мышьяка 
или 4,9455 мг триокспла мышьяка Аз:Оз 

После отгонки А$С!з аппарат разбирают, фракнионную раздели- 
тельную приставку обмывают в растворе пробы концентрированной НС] 
и убирают К раствору добавляют 7--10 мт 85 % ной Н:РО. и 50 мл 
воды Отгон $6: проводят нод током СО» через раствор при нагрева- 
нин до 155-155°С Из капельной воронки добавляют по канлям кон- 
центрированную НС! по мере отгонки жидкости За 40-50 мин весь 
ЗЬСЬ будет отогнаи Для проверки полноты отгона отбирают 1 мл пос 
ледней порции днетиляята и добавляют 10 мл сероводоролной воды, 
осадка не должна появляться Оипределяют 553+ броматометрически, 
| ма ОГ н раствора КВГО, соответствует 6 088 мг сурьмы или 7,288 мг 
трвокснда сурьмы $5503 

В том же приборе отгоняют ЗпСЬ заменив котбу прнемник На 
гревают днстилляционную колбу ло 140°С добавляют из капельной 
воронки по каплям смесь 49 % иоп НВг и концентрированиой НС] 
{({ ») Под конец испытывают полноту оттовки ЗаС!, как описано вы 
ше для $№С]; пробой с Н>$ 

Если в нробе кроме трех определяемых элементов нет посторонних 
веществ, то отгонка ЗпС]Ъ не требуется Для апализа используют ос- 
таток в отгонной козе Олово определяют выпарнваннем досуха и 
прокаливаннем до ЗпО, или броматометрическим методом | мя 9 н 
раствора КВгОз соответствует 5,935 мг олова илн 7,535 мг диоксида 
олова Зп0ь 


НАТРИЙ 


Отделение Ма+ от Са?+ 


Ход анализа К раствору пробы добавляют НС! до слабокнелой реак- 
цин кипятят для удаления СО» Добавляют аммнак до шелочной реак 
цин и в кипящем растворе осаждают Са?+ оксалатом аммония Далее 
определяют Са?! взвешиванием СаС›О; НО или титровапием оксала 
та перманганатом Фактор пересчета оксалата кальция па кальний — 
0,2743 | чз ОГ и раствора КМиО, соответствует 2,0035 мг кальция 

Фильтрат выпаривают в платнновой занже досуха и прокаливают 
до №аС! Фактор пересчета Ма] на натрий — 0,3934 


Отделение Ма* от К- 
Ход анализа — см отделение К+ от Ма- 
Разделение МаОН и Ма.СО: 


Ход пнализа Проводят титрование 0,1] н раствором НС! сначала с фе 
но1фталенном, затем с метиловым ораижевым Ио фенолфталеину до 
обесивечивания нейтрализуется МаОН и половину Ма.СО; но уравнению 

Ма2СОз -- НС! = МаНСО. -- Мас! 

Раствор до скен быть разбавлеиным титроваиле проводится мед 
ленно Расхол составляет а (мя} 

Возникший МаНСО; титруется далее ло конца с метизоранжем до 
перехода желтого окрашивания в оранжевое Расход НО составляет 
5 (м1) Расчет ведут по формуле 

Ха›СОз =2ь 5,2997 мг, 


ХаоН = {а — 68} 4,0000 мг 
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Разделение Ма. СО; и МаНСО, 


Ход анализа 1 Титруют 0.1 н раствором НС но метиловому оранже 
вому в аликвотной части общую сумму солей а (мл) 

Ко второй аликвотной части добавляют избыток точно отмеренно 
го количества 0, н раствора МаОН 6 (мл) При этом бикарбонат пере 
водится в карбонат по уравнению 


МаНСО; +- МаОН = Ма»СО; -:. НО 


Раствор теперь содержит только Ма.СО., и избыток МаОН Титру 
ют обратным метолом ОЁи раствором НС! по метиловому оранжевому 
сумму Ма-СО-ЕМаОН Расход составляет с {м1} Расчет ведут по 
формулам 


Ма»СОз = {@—Ь- с) 5,2997 мг 
мансО; = (6 — с) 8,4010 мг 


2 Разбавченный раствор медленно титруют 0,1] н НС] по фенол- 
фталеину на холоду Это титрованне дает половину содержания кар- 
боната а (мл) К обсенветному раствору добавляют метиловый оранже 
вый и титруют далее ОГ н НС! остаток карбоиата и гкидрокарбонат 8 
{мл} Результат расечитывают но формулам 


МаСОз =За 5 2997 ыг, 
МаНСО; = (6-— а) 8,4010 мг 


НИКЕЛЬ 


Отделение М!?+ от Мп?+ 


Ход анализа Из слабоуксуснокистого раствора пробы осаждают МЁ+ 
диметилганоксидом Перед осажденнем добавляют к раствору 2—3 г 
анетата натрия Осадок отфильтровывают, нромывают водой с анета 
том натрия, затем чистой водой Сушат при 1 Ю—120°С и взвешивают 
МЕС Н:О.М:), Фактор пересчета на никель — 0 2032 

В фильтрате осаждают Мп?+ добавлением (МН.)›5 в избытке 
Смесь кипятят несколько мниут. нока осадок МиЗ ие приобретет се 
ро зеленую окраску Фильтруют через фильтр красная лента, промыва 
ют 44% ным раствором МЕ.МО; содержащим (МН.).3 Осадок на 
фильтре растворяют в 2 н НС, добавляя ее по каплям отгоняют Н2$ 
кипячением и осаждают Мп?+ гидрофосфатом аммония 


Отделение М от Си?+ 


Ход анализа -—— см отделение Си?" от МР+ 


Отделение М№12+ от 7п2+ 


Ход анализа 1 Осаждают №?* диметиилноксимом из аммначпого рас 
твора 

В фильтрате осаждают Йп?+ добавлением (М№Н:).5, осадок 21$ 
отфильтровывают, промывают и растворяют в горячей 2 н НС Уда 
ляют Н,$ кипячением и осаждают 71+ аптраниловой кнслотой или 
фосфатом 
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2 Кислый раствор, содержащий до 150 мг обоих элементов, пере- 
водят в мерную колбу на 100 мл ин разбавляют до метки Отбирают 
25,0 мл в колбу для титрования, устанавливают рН 5 добавлением ам- 
мнака Добавляют 10 мл ТГ н раствора МН.С| и 100 мг мурексида 
{смесь с МаСЬ 1 100) Доводят рН до 9 добавлением буферного рас- 
твора (смесь равных объемов 1 н растворов МН«ОН и МН.СИ Раствор 
разбавляют до 100 мт и тятруют ОЁн {или 0,01 н} раствором 
ЗАТА до перехода желтого окрашивания в фиолстовос Титруют сум 
му МЕ и Ипть 

Отбирают вторую аликвотпую часть 250 мт и нейтрализуют до ФН 
5 аммиаком Добавляют 5 % ный раствор КСМ для маскировки №+ 
до растворения образовавшегося осадка, а затем еше 5 канель избыт- 
ка Добавляют 3% ный раствор формальдегида до тех пор пока опа 
лесценция от капли будет сохраняться не более 4 с, затем добавляют 
3 капяи избытка Добавляют мурексид и устававливают рН 9, как 
описано выше, и титруют О! н (001 в) раствором ЭДТА Определяют 
212%, | мл 0,! ин раствора ЭДТА соответствует 6,538 мг пинка или 
5 869 мг никеля 

3 Электролитическое определение К раствору пробы добавляют 
20 мыл кониеснтрированного аммиака и 0,5—1 г гидразин сульфата 
{МН.}› Н.$О., нагревают до 90°С и ведут осаждение никеля при 0,2— 
О, Лиз—4В 

В электролизатс разрушают гидразин сульфат кипячением с Н.О,, 
добавляют к раствору Б г (№Н.}:50. 10 мл аммиака, нагревают до 
80°С и выделяют цинк при 1,0-—03 А н 4,0 В или при 50°С, 25БА и 
4,9 В при размешивании 


Отделение МГТ от Со?+ 


Ход анализа —— см отделение Со?+ от М 


НИОБИИ 


Отделение № (\} от Та (\)} 
Ход анализа — см отделение Та (\) от №Ь (\} 


олово 


Отделение $п“+ от ЗЬЗ+ 


Ход анализа Олово должно быть в виде Зл*+, а сурьма — 553+ К рас- 
твору пробы добавляют 20 мл НС! и доводят до 100 мл Титруют 553+ 
0,1] н раствором КВГО. с метиловым оранжевым | мл 0,1 н раствора 
КВ:Оз соответствуст 6,088 мг сурьмы 

Проводят восстановление $1“+ до $1?+ Добавляют к раствору в 
литровой колбе 20 мл НС! и 8 г гранул или стружки пинка После рас 
творения при 20°С, на что требуется —20 мин, смывают горло колбы, 
добавляют сше 4 г цинка, закрывают колбу пробкой с насадкой Гекке 
ля, заполненной насыщениым раствором МаНСОз Через 20 мин добав- 
ляют 75 мл НС] и нагревают на слабом пламени За 30 мин осадок 
олова растворится После охлаждения добавляют к раствору 190 мл 
воды 0,5 г иодида калия КТ, 5 мя 0,5 % ного раствора крахмала, 18 мл 
НС и быстро тнтруют 0,1 н раствором КВГО, до сниего окрашива 
ния | мл 0,1 н раствора КВгО; соответствует 5,935 мг олова 
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Отделение $п“+ от В+ 
Ход анализа — см отделение В13+ от $10%+ 


Отделение $п“+ от Аб+ 


Ход внализа —см отделепие Аз+ от $10“+ 
Отделение $п“+ от А$О?-, 553+, 2п?+ и РЬ?+ 


Ход анализа Осаждение олова проводят купфероном Олово предва- 
рителью окисляют действием НО) в среде НМО»з, затем кипятят для 
разрушення Н2О, Если применяют 1,5—2 кратнын избыток купферона, 
то его разрушения для дальнейших определений не требуется 

В фильтрате после отделения 51+ осаждают $63+ сероводоролом 

Для осаждения Аз3+ в фильтрате доводят кислотность НМО; до 1 
н Отгоняют Н›$ кипячением и осаждают мышьяк  магнезнальной 
смесью Взветивают Мо2А$2О: 

Пра осаждении свинца в растворе не должно содержаться ионов, 
осаждающих РЬ?+ Фильтрат (после отделения Аз3+) выпарнвают с 
Н.$О. до паров серной кислоты и определяют свинец 

Для определения цинка фияьтрат носле отделения РЬЗО. нейтра- 
лизуют аммваком до слабокислой реакции и осаждают 7п?т гидрофос- 
фатом аммония 


СВИНЕЦ 


Отделение РБ?+ от Аз+ 


Ход анализа Кислый раствор выпарнвают досуха и остаток растворя 
ют в воде Из нагретого до кинения раствора осаждают РЬ?т н Ав+ 
насыщенным па холоду раствором щавелевой кислоты Следует избе- 
гать большого избытка осадителя Добавляют но каплям КМНаОН (РЕ!) 
до растворения осадка оксалата серебра по уравнению 


АвоС>О, += АМН.ОН = 2 [Аё (Мну ОН - Н2С20. --2Н.О 


Избыток аммиака отгоняют кипячением, быстро охлаждают смесь и 
холодную фильтруют, осадок промывают холодной водой На фильтре 
осадок растворяют в горячей 2 н Н›5О. Кислоту наливают малыми 
порциями на фильтр {на осадок) и !—2 мин отсасывают В получен- 
ном растворе титруют оксалат, эквивалентный свинну, 0,1 н раство 
ром перманганата калия, | мл 0,1 н раствора КМлО, соответствует 
10,36 мг свиниа 

К фильтрату носле отделения Рф?+ добавляют НМО; и определяют 
Ар* титрованием по Фольгарду, 1 мл 0,1 н раствора КН45СМ соот- 
ветствует 10,788 мг серебра 


Отделение РЬ?+ от Си?+ 


Ход анализа 1 К раствору добавляют Н25О.; и выпарнвают сначала 
до наров, а затем до нолного удаления серной кислоты После охлаж- 
дения остаток обрабатывают этанолом, отфильтровывают РЬ$О., про- 
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мывают водой с Н25О%, затем этанолом Взвешивают РЬ$О. Фактор 
пересчета па свинец --- 0,6833 

Фисьтрат после осаждения РБ?! выпаривают до -—50 мл и осаж 
даот Си?- денствнем КОН Взвешивают СиО Фактор пересчета иа 
мець — 0 7988 

2 Осажлают Си?” бензоиноксимом В фильтрате выделяют РЬ?+ в 
виде су льфата свнина как описанови 1 

Разделение можно ировссти осаждением Си?* хинальдиновой кис 
лотой, а РЬз` в фильтрате выделить в виде сульфата, как описано 
выше 


Отделение РЬ?т от $пА+ 


Х09 аназтиза Растворяют навеску ирнноя в НМО;, при этом смачивают 
навеск» сначала водой, затем добавляют НХО. по каплям прн нагре 
вания После растворения добавляют 50 мл горячей воды и дают от- 
стояться выделившемуся осадку 5ПО› ХН.О Осадок отфильтровыва- 
ют ин промывают горячей водой до нолного удаления ионов РБ?“ 

Осадок сушат и отделяют от фильтра который затем озоляют от 
дельно в фарфоровом тнгле Осадок переводят в тигель смачивают 
каплями НМОз и осторожно выпарнвают досуха, затем  прокаливают 
ва лутьевой горелке до 510. 

Осадок содержит много адеорбнрованного РЬ?+ К осадку добав- 
ляют пятикратный избыток смеси Ма?СО; в порошка серы (1 и 
сплавляют на пламенн горелки Образуется растворимый  тностаннат 
натрия №а2$п5з и нерастворимый сульфид свинца РЬ$ Пзав раство 
ряют в горячей воде, осадок РЬ$ отфильтровывают, промывают и про 
каливают ло РЫО Вводят ноправку в массу $пО› Фактор пересчета 
$пО) на олово — 0,7877 

Фильтрат после отделения $1*+ выпаривают с 250. и определя 
ют РЬ$О; Фактор пересчета РЬЗО. на свинец — 0,6833 


Отделение РЬ?+ от В13+ 


Ход аназиза— см отделение В+ от РЬ?+ 


СЕРА 


Отделение $03 от $203 ^ 


Хоа аназиза Пробу смеси разбавляют в мериой колбе до метки Отбя- 
рают аликвотную часть раствора и титруют 0, н раствором пода 
сумму сульфита и тносульфата 

Вторую аликвотную часть переводят в мерную колбу и добавляют 
к ней избыток 5% иного раствора нитрата стронция $г{МО:)› Разбав 
ляют раствор ло метки перемешивают н оставляют на почь для осаж 
дения $1503 Часть раствора отфильтровывают через сухой фильтр, 
не взмучивая осадка Отбирают часть фильтрата и титруют в ней тио 
сульфаг 9Т н раствором вода 1 мл ОГ н раствора нода соответст 


вует 4 003 мг 505 ^или 11 213 мг $ Юз. 


СЕРЕБРО 


Отделение Аз- от РЬ?+ 
Ход анализа —см отделение РЬ?+ от Аз+ 


29+ 


Отделение Аст от Си?+ 


Ход анализа — см отделение Си?+ от Аз+ 


Отделение Ас+ от В13+ 


Ход анализа Выделяют электролизом серебро из уксуснокислего ити 
азотнокиелого раствора при 60 °С, ОТ Аи 1,23 В 

В электролизате доводят концентрацию ИМХО; ло 1--2 % но объе- 
м) и ведут выделение Вт при 80°С, 0,5—9,1 Аи? В 


Отделение Аз" от $14+ 


Ход анализа Выделяюг серебро электролизом при 50—60°С, 05 Аи 
135 В К раствору предварительно добавляют !-—-2 мл концентрирован 
ной НМХО., 5 мл этанола для предотвращения образовання нероксида 
серебра Аз.О. н 5 Сегнетовой соли На выделение 100 мг серебра тре- 
буетея 1—2 ч, при перемешивании — 15 мин 

В оставшемся элекгролизате выделяют 51*+ выпариванием с 
НУОз Взвешивают 5пО» 


Отделение Аст от Р+ 


Ход анализа Осаждение серебра эзектролизом проводят из нейтрать- 
ного раствора при 60°С 0,06—0,03 А и 1,1—1,3 В К раствору пред- 
варнтелью добавляют 1—2 г КСО 

В электролизат добавляют концеинтрированпую Н›$О. до 2% обь- 
емных и проводят осаждение платины при 60°С, 0,08—0401 А и 1,2 В 
Осажластся 300 мг платины за 3—4 ч, нри перемешиванни, 60°С, 9 3— 
3,03 А н 1,2 В выделяется 100 мг за 30 мин 


СУРЬМА 


Отделение 553+ от А$3+ 
Ход анализа — см отделенне 4531 от 563+ 


Отделение 553+ от РЬ?+ 


Ход анализа Растворяют сплав в НКО; {21} и продолжают нагрева 
ние до выделения белого пороинкообразного осадка сурьмянои кислоты 
Н.550. Разбавляют раствор водой и выпаривают досуха Добавляют 
воды с НМОз и хорошо перемешивают Осадок отфильтровывают и нро 
мывают водой с НМО, по отрицательной реакции на РЬ+ 

Осадок сушат нри 60°С, переводят в болывой фарфоровый тнгель 
и растворяют в сульфиде аммония {М№Н,)).5, затем добавляют Н\ХОз 
{1 1} и вынаривают досуха. Добавляют 6 мл дымящей НКО; н 2 мл 
Н.50. Реакция протекает бурио Затем смесь нагревают н выпарива 
ют до белых дымов, тигель при этом закрывают часовым стеклом 
Остаток прокатливают в открытом тигле в муфельной нечи или на воз 
душной бане 

После остывания добавляют немного МН.МО;: и окончательно 
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прокаливают осадок под крышкой прн 850—900 °С Осадок $20. во 
время прокаливания окрашивастся в желтый пвет, после остывания 
становится бесцветным Уравнения реакций 


2Н35ЪО: = $520, -- ЗН2О, 
256205 = 25520. +- Оз 


Фактор пересчета $520. на сурьму — 0,7919, (или 0,7922 — эмпи 
рически) 

Фильтрат после отделения 553+ выпаривают с Н250. до густых 
белых паров После охлаждения остаток смачивают 25 мл воды, затем 
добавляют 25 мл этанола Через 2 ч отстаивания осадок РЬ$О. от 
фильтролывают, промывают 50 % ным этанолом, затем 100 % ным эта- 
нолом, сушат при 190°С, прокаливают при 500—600°С  Взвешивают 
РЬ$О,, фактор пересчета па свинец — 0,6833 


Отделение РЬ?+ от В??+ 


Ход анализа —см отделение В13+ от РЬ?+ 


ТАНТАЛ 


Отделение Та (У) от № (У) и ТЕ (1\} 


Ход анализа Применяют —5 мл раствора смеси, в которой содержится 
—1 мг Та (У) Для отделения Та от № и Т! помешают раствор в 
делительную ворокку вместимостью 50 мл и смешивают с 15 мл 0,4 н 
НЕ. в4н Н2$0. и 5 мл циклогексана Хорошо перемешивают 1 мин 
и отделяют после отстаивания оргапическую фазу Водный слой экст- 
реагируют еще 2 раза порциями по 5 мл циклогексанона При этом 
весь Та {\) переходит в органическую фазу, а № (У) и ТЕ! {ТУ) оста 
ется в водном слое Органическую фазу для выделения Та (У) про 
мывают три раза по 7 мл реагента [4 г (МН4) ›С2О4 и 4 г Н.ВО. раст- 
ворены в воде и разбавлены до 100 мл] Реэкстракт содержит Та (У) 
в виде оксалатного комплекса, в нем определяют Та (Т\} известными 
методами 


ТИТАН 


Отделение Т!“+ от ТЬ^+ 
Ход анализа — см отделение ТИ“+ от ТИ+ 
Отделение 11 (1\)} от Та (\) 


Ход анализа — см отделепие Та (У) от Т! {ГУ) 


Отделение Т1“+ от АР+ 


Ход аназиза 1 См отделение А+ от ТЕ 
2 К сернокислому раствору добавляют 3—4 г СИ.СОО\а ЗН?20, 
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10 мл2н СН.СООН и нагревают до полного выделения осадка 
ТЮ(ОН)» Горячий раствор фильтруют, осадок промывают О! и 
СН.СООН. Затем помешают в стакан, сманивают Н›$О., добавляют 
сухой Н2С.О; 2Н.О и вынаривают до паров После охлаждения раз 
бавляют до 200 мл водой и повторяют осаждение После фильтрования 
осадок прокаливают при 1000°С до ТЮ. Фактор пересчета на титаи — 
9,5995 
В фильтрате определяют А? * осаждением аммнаком 


Отделение Т1“+ от 0 (1\) 


Ход анализа Титан осаждают кузфероном из слабосернокислого ра- 
створа Взвешивают дноксид титана ТЮ», 
В фильтрате осаждают уран действием аммиака Взвоешивают 
3Оз 


ТОРИЙ 


Отделение ТЬ“+ от ТМ+ 


Ход анализа Проводнтся осаждением салициловой кислотой Из ней- 
трального раствора осаждают ТВт избытком 5% ного раствора сали 
цилата аммония ни нагревают до кипения  Выладает осадок 
{СНОНСОО}ТЬ(ОН}:, сго отфильтровывают, промывают !% ным 
раствором осадителя до исчезновения желтого окрашивания промыв 
ных вод Прокаливают осадок при 1100°С до ТБО) Фактор пересчета 
на торий — 9,5788 

Титаи (1\) осаждают в фильтрате аммнаком нлн другим способом. 
Взвешнвают 102 Фактор пересчета на титан — 9,5995 


Отделение ТВ“+ от Ре1+ 


Ход анализа ! В растворе восстанавливают Еез+ до Ре?+ добавленн- 
ем 10—20 мл 6 % ного раствора сернистой кислоты Через раствор нро- 
пускают ток СО. для нредохрапепия Ре?+ от окисления К слабо сер 
нокислому раствору добавляют 3—5 г СН,СООма ЗН.О и нагревают 
на водяной бане Выделястся осадок ТН(ОН)}, Осалок отфильтровы 
вают, промывают и прокалнвают при 1190°С до ТВО› Фактор пересче 
та на торий — 9,8788 

Фильтрат кипятят до удаления $0 и СО. Окисляют Ре?* кння- 
чением с Н2О; При этом выделяется осадок основного ацетата железа 
Его отфильтровывают, затем растворяют в? н НС и осаждают Ее{ОН}; 
амыиаком Взвешивают Ее2Оз Фактор пересчета на железо — 0 6994 

2 К раствору пробы добавляют избыток 5 % ного раствора ЭДТА, 
аммиак до появления устойчивого запаха и 5—1! мл 30% ного Н.О? 
Дают смеси стоять 1 ч, ирн этом выделяется пероксид тория в виде 
хорошо фильтруемого осадка Его отфильтровывают, растворяют в 
миперальной кислоте и осаждают аммиаком Осадок ТН(ОН). отфильт 
ровывают, промывают и нрокаливают при 1100 °С до ТВО. 

В фиолетовом фильтрате разрушают НО, кипячением и осажла- 
ют Рез+ (илн АП+) раствором МаОН, КОН или Са{МО;}. Опрелетя- 
ют Ее?+ или А+ в виде трноксидов 
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Отделение ТН“+ от Ягм+ 


Ход анализа К слабосолянокислому раствору осторожно добавляют 
концентрированный раствор оксалата аммовия (МН4}2С:О. до раство- 
рения образоватинегося вначале осадка, затем разбавляют равным объс 
мом воды Добавляют по каплям концентрированиую НС! выпадает 
осадок оксалата тория 1В(С.04), 6Н.О Осадок  отфильтровывают, 
промывают }% ной НС]! содержащей оксалат аммония После просу 
шивания осадок прокаливают при 1100°С до ТВО, Фактор пересчета 
на торий — 0,8788 

К фильтрату объемом -—400 мл добавляют Н›50.: до — 10% и про- 
водят на хоподу осаждение 7г"+ 6 % ным раствором купферона Оса 
док 7г(СН,№Х2О») отфильтровывают промывают 5--6 раз 2 п НС 
н Е при 1200°С до ИХгО, Фактор пересчета на цирконий — 
9 7403 


УРАН 


Отделение Ч (ТУ} от ТИ+ 


Ход аназтиза В слабокислом растворе (НС или Н25О,} осаждают ТИ+ 
избытком 6 % ного раствора куиферона нри 20°С Желтый осадок куп 
фероната титана Т1(СьН;О»М:}4 отфильтровывают и промывают холод 
ОТ сушат и прокаливают до ТЮ; Фактор нересчета на титан — 
99) 

В фильтрате осаждают уран избытком аммиака при нагревания 
Огалок отфитьтровывают, промывают горячей водой, сушат, озоляют 
и прокаливают при 1900°С до ЧУзОз Фактор пересчета на уран — 0,8480 


Отделение Ц {ТУ} от М5?+ 


Ход аназиза К нейтральному раствору пробы добавляют хлорнд ам 
мопня выпадает осадок ураната аммония {№Н:}И2О; Осадок отфильт 
ровывают, промывают сушат и прокаливают до ЧзОз при 1000°С 

В фильтрате осаждают №<?+ добавлением (МН.}2НРО; и амми 
ака в виде Мо(ХН)РО. Определение в виде Ме2Р2О; проводят, как 
оинсано нас 223 Фактор пересчета на магний — 0,2185 


ФОСФОР 


Отделение МЕ?* от РО: 


а — 2 
Хоб аназиза —см отделение РО} от М8 г 


Отделение УО- от РО 


Хоб анализа В нейтральном растворе осаждают ванадат \'Оз 4 % ным 


раствором о оксихинолина в анетоне Осадок оксината (СоН5ОМ}.УОз 
сушат при 130 °С или прокаливают при 656 °С до У.Оз 

В фильтратс разрушают оксихинолин кипячением с НМО; и Н2О; 
и осажлают РО.?- магнезназьной смесью 
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Отделение АзО}`— от РОЗ 


Ход анализа Арсенат осаждают из 6 н раствора ИС сильным то 
ком сероводорода при охлаждении в ледяной воде После насыщения 
закрывают колбу с раствором ин дают стоять 2 ч Быстро фильтруют и 
промывают холодной водой Промывают сше этанолом и сушат при 
105°С Взвешивают А$255 Фактор пересчета на мышьяк — 9.4831 на 
арсенат — 0,8958 


В фильтрате отгоняют Н25 кипячением и осаждают РО— магнези 


альной смесью Взвешивают МиР, Фактор пересчета па роз -— 
0,8534 


Отделение РО от ионов металлов 


3 
Ход анализа | Осаждением молибдатом аммония отделяют РО; ‘от 
Еез+, Мп?+, Со*-, М+, А+, Сп+, 702+, Са?+, $1?+, Ва?- н Ме?- 

2 Тяжелые металлы отделяют от Р03 осаждением оксихниолниом 


В фнльтрате разрушают оксихинолин выпариванием аммиачного рас 
твора досуха ити выпариванием с НКО; и Н2О, В остатке носте раз 


н .- й 
бавлення осаждают РО} магнезпальной смесью,  взвешивают 
МеР.О; 

3 Фосфат осаждают в виде магний — аммоний фосфата После 


отделения осадка определяют МЕ?т, эквивалентный фосфату титрова- 
ннем раствором комилексона И] 


К кистому раствору, содержащему —04г 203 ‚а также двух и 


трехвазентные металлы добавляют в достаточном козичестве 02 М 
раствора комнаексона ГИ и сухой винной кислоты После тобавления 
25 мл 5% ного раствора сульфата магния и иескодьких капель раство 
ра феполфталеина нагревают раствор до кипения и к горячему раство 
ру добавляют медленно по каплям аммнак {1 1) до отчетливой крас- 
ной окраски После стояния в течение нескольких часов осадок отфить 
тровывают и нромывают горячей слабоаммиачпой водой, этим же 
раствором промывают стакан Осадок на фильтре растворяют в горя 
чей НС (1 1) и хорошо промывают фильтр водой, собирая раствор и 
промывные воды в стакан, в котором проводилось осаждение К кие 10 
му раствору добавляют 56,0 мл 0,1 М раствора комилексона ИГ и прн- 
близительно нейтрализуют 10 $ ным раствором МаОН по универсаль 
ной индикаторной бумажке с рН 1—10 Разбавляют ло 100 мл добав 
ляют индикаторную буфервую таблетку, | мл концентрированного 
аммнака и избыток комвлексона ИТ тнтруют 0: М раствором сульфа 
та пинка | мл0! М раствора комнаюксона ПТ соответствует 9 4971 мг 


РО? или 7,0972 мг Р»О; 


Отделение РОЗ— от Мо0:- 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 5 г ацетата аммония н 20 мт 
- 2— 

ледяпой СН.СООН, осаждают МоО; ° сероводородом под клапаном 

Бунзена при нагревании Насыщенный раствор оставляют на водяной 
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бане пе открывая пробки, до коагуляцин осадка Осадок Мо$. отфиль 
тровывают, промывают волой, содержащей 1142$ и 0,2 % Н:5О., прокали 
вают при 450 °С на воздушной бане до МоО; Фактор пересчета на 
М0—— 11112 

Фильтрат выпаривают с ИМО, досуха, растворяют в воде н осаж 
дают РО;` магнезиальной смесью, взвешивают Ме,Р»О; фактор пере 


счета на Р0—— 0 8534 
ХЛОР 


Отделение СГ от Вг- 


Ход анализа — см отделение Вг- от С{- 


Отделение СГ от СМ- 


Ход анализа 1 Тнтруют сначала цианид в колбе на 100 мл в малом 
объеме воды по Либиху ОТ н раствором Аз \Оз 
К оттитрованному раствору добавляют избыток 0,1 и раствора 
АВМО. до полного осаждения СМ- и С!-, добавляют НМО., переводят 
в мерную котбу и разбавтяют до метки После хорошего перемешивания 
отфильтровывают часть раствора через сухой фильтр и в аликвотной 
части физьтрата определяют избыток АзМО: по Фольгарду 
а мт ОГ н раствора АХО: соответствует 5,2036 мг СМ- или 3 5457 
мг С 
2 Из нейтрального раствора дистиллируют НСМ прин 35°С с током 
СО, в колбу приемник в котором находится азотнокислый раствор 
АзмО; Образовавшийся осадок АэС№ отфильтровывают, промывают 
И Ь водой и сушат при 100°С Фактор пересчета на цианид — 
1943 
Остаток пробы с С!- кипятят для удаления СО› и осаждают С1- 
ОГ н раствором АрРМО; или титруют его по Мору Фактор пересчета 
АеС| на С1- — 02474 
1 мт ОГ н раствора АЕМО; соответствует 3,5457 мг С 


Отделение СГ от $СМ- 


Ход анализа К аликвотной частн раствора пробы добавляют избыток 
0,1 в раствора АРМО., хорошо перемешивают и титруют обратным ме 
толом избыток АбМО. по Фольгарлу Титруют сумму СГ п 5СМ- 

Во второй аликвотной части раствора пробы титруют $СМ- иодо 
метрически 


ХРОМ 


Отделение Сг?- от Еез+ 


Ход внализа Кислый раствор нейтрализуют карбопатом натрия Ха»СОз, 
затем осаждают Ре(ОН); и Сг(ОН); по каплям 6 кратным избытком 
10 % пого раствора ХаОН Добавляют к смеси 1 мт 30 % ного ИО» 


= 
н нагревают При этом Сг-3 или Сг(ОН). окисляется ло СтОу а Ре?+ 
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до Рез+ и образуется Ее(ОН);, Осадок отфильтровывают и промывают 
горячей водой,он окклюдируст С ан н Мат Осадок растворяют в 2 и 


НЯ и осаждают Ее?+ аммиаком, отфильтровывают, промывают горя- 


чей водой и прокаливают до Ре2О;, Фактор пересчета на железо — 
0,6994 


Фильтрат выпаривают, оц должен быть чисто желтого нвета, до 
— 
бавляют к иему уксуспую кислоту и проводят осаждение СгО{ °раство 


ром ВаС. 2Н›О Взвешивают ВаСгО., фактор пересчета на хром — 
0,2053 


В присутствии сульфата хромат восстапавливают до Сг?З+ этано- 
лом и проводят осаждеине аммиаком 


Отделение Сгзт от АР+ 


Ход анализа Хром должен быть в виде хромата Для перевода Сг3+ 
2-- - 
в СгО1 добавляют к раствору 6--10 мл 2 и раствора МаОН и [ мл 
30 % ной НО» При нагревании раствор должен стать желтым и проз 
рачным Разрушают НО. кипячением и нейтрализуют добавкой НМОз 
до обесцвечивания фенолфталеина Если раствор имеет слабо розовую 
окраску, то пронускают ток СО до полного осаждения АЦОН); 
Далее ведут определение в виде Л.Оз 
В фильтрате осаждают хромат в виде ВаСгО. Если в растворе 
присутствует $0#-, то СОЗ” восстанавзивают до С1+ и осаждают 
его аммиаком 


Отделение СгО?— от $0; 


Ход анализа Переводят СО" в СИТ этанолом, затем осаждают ам 
миаком Взвешивают Сг.Оз Фактор пересчета на хром — 0,6843 на 
хромат — 1,5262 

Фильтрат выпаривают до ^50 мл добавляют немного НС! и осаж 
дают $01 ‘раствором ВаС!. 2Н.О Взвешивают Ва$О. фактор пересче 


та на $01`— 0,4115 


Отделение Сгз-+ от УОг и Мп?+ 


Ход анализа К раствору смеси добавляют 20 маБн Н:$О: и 6—0 г 
стекловидной НзРО. Нагревают смесь до получения прозрачного рас 
твора, о волой 10 —200 мт лобавляют 3—5 мя ОГ н рас 
твора АЗМО: и 2 г персульфата калия К;52Оё и кипятят 20—30 мин 
После охлаждения тнтруют 01 н раствором Ре50О. до побледнения 
окраски МпОз Добавляют 3 капли 1 % ного раствора дифенитамина 
в концептрированной Н.РОа и титруют до исчезновения фиолетового 
окрашивания Титруется сумма {Сг-! У Ми} расхода (мя) 

Добавляют к пробе 2 г К›$2Оз и кипятят 5 мин Добавляют 15— 
20 мт НС] (1 1) и снова кипятят до прекращения выделепия хтора 
Когла раствор над осадком АеС| станет прозрачным его отфичьтро 
вывают осле охлаждения к фильтрату добавтяют 3 капчи раствора 
интокатора ни титруют Он раствором Ее5О. Титруется сумма (Сг-{- 
+4.\М} расход —ф (мл) 
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Далее добавляют к оттитрованному раствору избыток 0,1 н раст- 
вора КМпО. до появления розового окрашивания Эту окраску устра 
няют добавкой по каплям 0,5 н раствора Ма\О», Сразу же добавляют 
3—5 г мочевины для разрушения избытка нитрита Через 15 мин тит- 
руют 01 н раствором [Ре$О. с тем же индикатором, определяют вана 
дий, расход —с (мт) Результат находят по формулам 


У=СК 1,6983 мг, 
Ст= (6 К--с К)1,7337 мг, 
Мп = (а К--Ь К) 1,0988 мг, 


гле К — коэффициент пормальности 91 п раствора Ге$О4. он проверя 
ется в лень титрования и одинаков для вссх вычислений если они про- 
водятся в тот же день 

Раствор для титрования 

Растворяют 285 г Ее$О, 7И0 в 100 мтб5н Н.$0. и разбавляют во 
лой до Тл Нормальность раствора устанавалватют по 0,[ н раствору 
Ж2Ст»Оз с тремя каплями | % ного раствора лифенитамика в концент- 
рированной Н.РО. Титр раствора ие устойчив в хранепии 


Отделение СгО: ` от РО/- 


Ход анализа — см отделение РО; ^от СО” 
ЦЕРИЙ 


Отделение Се от Р3ЗЭ 


Ход анализа Азотнокислый раствор нейтрализуют аммнаком до РН1 

Добавляют избыток персульфата аммония и нагревают Выделяется 

желтый осадок гипроксида церия Се(ОН); Р3ЗЭ остаются в растворе 

н легко алсорбируются осадком поэтому осадок иереосаждают После 

промывання осадок озоляют и прокаливают до днокеида перия СеО, 
актор пересчета на церий -- 0 8141 


ЦИНК 


Отделение Си?- от Йп?: 


Хо0 анализа 1 К раствору пробы добавзяют 5- 19 г К.$О 2 г К! 
и 2 мл 05% ного раствора крахмала, хорошо перемешивают в закры 
той колбе н титруют выделившийся иод ОГ и раствором Жа2$20з Рас 
ход соответствует содержанию Си?+ 

После титроваиня добавляют по каплям 2 мт 0,2М раствора 
К. [Ге(СМ);| и каждый раз выделившийся нод титруют 0] н раство- 
ром №а2520з 

Титрованиё ведут, постепенно уменьшая количество Кз[Ее(СМ}в] 
Окраска псрехолит из серо зелепой в светло желтую 1мл 0,1 н раство 
ра №.›52О. соответствует 6,354 мг меди а также 9970 мг цинка 

2 Осаждают Си?+ пиридин роданидом Обратить внимание на то, 
что все операции до фильтрования ведут при нагревании до кипения 
Прн этом комплеке меди будет в осадке а комплекс циника в растворе 

В фильтрате осаждают пирилин роданилный комнлеке пинка Для 
этого к охлаждениому ла льду фильтрату добавляют 1 мт нириднна 
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и далее ведут опредетепие как описано на с 274 Взвешивают пири 
дин роданидные комилексы Фактор пересчета на медь — 0,1880, на 
цинк — 0,1925 


3 Отделение Си?+ проводят злектролитически Цинк в электроли 
зате осаждают любым известным способом 


Отделение 7п?+ от С42+ 


Ход анализа Разделение проводится электролитически 


Отделение 7п?+ от Мп?+ 


Ход анализа | Цник осаждают хинальдиновой кислотой 

Марганец осаждают в фильтрате действием (МН). в виде суль- 
фила Мп5 Осадок растворяют в НС отгопяют Н:$ и осаждают Мп?+ 
гидрофосфатом аммония Взвешивают Мл.Р.О: 

2 Осаждают 7п?*+ оксихинолином в 3% пой уксусной кислоте 
В фильграте осаждают Ми" также окспхинолином 

3 Можно провести разделение электролитическим способом 


Отделение 7п?+ от МЕ 


Ход пнализа Никель №?+ осаждают 1% ным раствором диметилгли- 
оксима 


Цинк 712+ осаждают в фильтратс электролитическим способом 


Отделение И7п?+ от А|3+ 


Ход анализа Цинк выделяют электролитическим способом К раствору 
добавляют 3—5 г гидроксида натрия псремешивают до растворения, 
и ведут электролиз при 20°С, 1 0--05 Аи 30—44 В 

Электролизат нейтрализуют уксуспой кислотой и осаждают А!3+ 
аммнаком Взвешивают А|2Оз 


Отделение 7п?+ от Ме?+ (Ва?+ или Са?+} 


Ход анализа | Цинк осаждают хинальдиновой кислотой В фильтрате 
осаждают Мр?+ гидрофосфатом аммония взвешивают пирофосфат маг 
ния Мр.Р-О: 

Таким же путем отделяют 7п?+ от Ва?+ или Са*? 

2 Пинк 7л?+ осаждают о оксихиполином в уксуснокислом раст 
воре Оксихинолят магния в этих условиях растворим 

В фильтрате осаждают Мр?+ оксихинолнном в аммиазной среде 


Отделение 2п?+ от РО? 


Ход анализа Минеральнокислый раствор нсйтрализуют  карбонатом 
натрия МагСО. до начала образования мути Добавляют —6 мл ледя 
ной уксусной кислоты разбавляют до 200 мл и нагревают, пока раст 
вор станет прозрачным Прибавляют раствор хинальдиновой кислоты 
и определяют нипк 
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В фильтрате осаждают Р03— магиезиальной смесью и взвешива- 
ют пирофосфат магния Мв2Р.О; 


ЦИРКОНИИ 


Отделение 7г“+ от ТН“+ 
Ход анализа — см отделение ТН? от ДР + 


Глава 6. МЕТОДЫ ЭЛЕКТРОГРАВИМЕТРИЧЕСКИХ 
ОПРЕДЕЛЕНИЙ 


ВИСМУТ 


Определение в азотнокислой среде 


Аод анализа Осаждение проводят в 1—2 % ной НМО; (объемн)} нри 
80 °С, 0,501 Ан?2В За 2-3 ч выделяется —280 мг висмута, при 
размешиванин это же количество выделяется за 20—30 мнн Кислот- 
ность раствора не должиа превышать 2% во избежание образования 
перокснда висмута Нромывание электродов проводят осторожно, так 
как осадок пе очень плотный Перед выключением вапряженяя кислоту 
нейтрализуют аммиаком или псреносят электроды под папряжевием в 
стакан с дистиллированяой водой и продолжают электролиз еще 10— 
30 мин 

Можло проводить электролиз из слабокислого раствора. он до! 
жен содержать 25 мл концептрированной НМО; и 6—8 г Сегнетовой 
соли, условия электролиза те же Применяют сетчатый электрод 


Определение в азотно-виннокислой среде 


Ход анализа Раствор должен содержать 2,5 мл концентрироваиной 
НУМО; н 15 г винной кислоты Электролиз ведут при 20°С, 0,8095 А 
и 1/9 В При перемешивании 100 мг висмута выделяется за 7 мин 
Перед нромыванием, которое проводится осторожно {см выше}, кист > 
ту нейтрализуют аммиаком 


Определение в уксуснокислой среде 


Ход анализа Раствор должен содержать 0.1 и ХаОЙП к нему добав 
ляют 30 мл 50 % ной СН.СООН и 1—2 г сухой борной кислоты НзВО; 
Нагревают до 70°С, ведут электролиз при 0,5—0,1 А и 1,8 В, через 
40 мин напряженне должно составлять 2,5 В Зв 50 мик выделяется 
200 мг висмута Промывание и выключение проводят, как описано выше 
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ГАЛЛИИ 


Определение в аммиачной среде 


Ход анализа Растворяют ба{ОН)з в Н›$0. без избытка, добавляют 
10 мл концевтрированного аммиака и 20-40 г сухого сульфата аммо 
ния Элсктролиз ведут при 60—70°С, 3,0—2,0 А и 30—3,5 В при пере 
мешивании За 50 мин выделяется 100 мг галлия Затягивать электро 
лиз не следует, так как при этом растворяется платкновый электрод. 


ЖЕЛЕЗО 


Определение в оксалатной среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 6—8 г оксалата аммония 
и 5 г хлорила аммония. Нагревают до 50°С и ведут электролиз при 
1,5—1,0 Аи 2,5—3,6 В Осадок железа не устойчив на воздухе, так как 
окисляется кислородом воздуха Это следует учитывать прн промыва 
нии и сушке электрода 


золото 


Определение в сернокислой среде 


Ход анализа Добавляют к раствору 1—2 мл концентрированной Н250. 
и 1—2 г ацетата аммония Осаждение всдут сначала при 20°С, затем 
во время электролиза температуру повышают до 60°С Выделение про 
изводят при ОГ А и 1,0—1,3 В, 100 мг золота осаждается за 30 мин 
При перемешивании 200 мг осаждается за 20 мин 


Определение в цианидной среде 

Ход анализа Добавляют к раствору пробы 5 % ный раствор КОН ло 
слабощелочной реакции и 1—2 г цнианида калия Ведут осаждение 
при 2,4—2,5 В, повышая температуру от 20°С до 60°С За 2—3 ч 


выделяется 200 мг золота Прин перемешивании, 50°С, 05—0,3 А 
и 25-—2,6 В за 30 мин выделяется 100 мг золота 


ИНДИИ 


Определение в формиатной среде 
Ход анализа Свежеосажденный гидроксид ипдия растворяют в 0,1 н. 
растворе › Н25О4 без избытка и добавляют к раствору 5 г формиата 


аммония Электролиз проводят при 20°С и 3,0—1,0 А при перемешивая 
нин При этом 100 мг индия выделяется за 30 мин 


КАДМИЙ 


Определение в сернокислой среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 5 г КН$О). и концентриро 
ванной Н.$О. до 0,5 н концентрации Электролиз ведут прн 20 °С, 0,2— 
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0,1] Аи 2,1—2,8 В, за 3—4 ч выделяется 300 мг кадмия При переме- 
шивания 1|,5—0,7 А и 2,7 В 300 мг осаждается за 30 мин Плотность 
тока поддерживают па высоком уровне, так как илаче кадмий снова 
переходиг в раствор Мешает СГ и МОз 

Можно проводить осаждение из нейтральлого раствора для это- 
го добавляют к раствору 3 г КИНО и Зг СНзСООМа Осаждение ве- 
дут при 70°С, 1,5—0,5 Л и 24—26 В при перемешивании За 30 мик 
осаждается —300 мг кадмия, однако осадок склонен к образованию 
губки 


Определение в аммиачной среде 


Ход анализа Добавляют к раствору пробы 20 мл концентрированного 
аммиака и 5 г сульфата аммония Осаждение ведут при 40—50°С, 
1,5—0,7 Лин 24—27 В при перемешивании За 30 мин выделяется 
—300 мг кадмия Методика особенно подходит для выделения малых 
количеств кадмия 


Определение в цианидной среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют по каплям 0,1 н раствор 
МаОП до начала образования осадка, затем еще избыток 5 мл Добав 
ляют к смеси цианнд калия до растворения осалка и еще 9,5 г КС\ 
Осаждение ведут при 20°С, 2,0-1,5 А и 2,7—3,0 В при перемешива- 
нив За 30 мин выделяется 200 мг кадмия 


КОБАЛЬТ 


Определение в аммиачной среде 


Ход анализа Раствор пробы может содержать 10—100 мг Со?+ В ста- 
кане на 250 мл нейтрализуют 100 мл раствора аммиаком и добавляют 
сще 100 м1 МНОН (11), 05 г Ма250, 7Н.О и 5 г МНЕ Нагревают 
смесь до 60°С пока раствор не станет золотнсто желтым  Переводят 
раствор в иплатиновую чашку с поверхностью в 15 см? в качестве ано 
да, казод — илатиновый вращающийся. Электролиз ведут при 9,1 А до 
полного исчезновения окраски, лалее 30 мин при 0,2 А 

Под напряжением электролит в чашке заменяют водой Для это- 
го раствор осторожло отсасывают из чашки и заменяют его водой На 
замену и промывку расходуют до 2 л воды Электроды промывают 
сначала водой а затем чистым этанолом Осадок кобальта должен 
имегь блестящий металлический вид Бронзовая или коричневая окрас 
ка указывает на его окисление, что ведет к ошибке определения Су 
шат электроды в вакуум эксикаторе при комнатной температуре Взве 
шивают оба электрода, так как возможен переход платины с электрода 
на электрод 

Необходимо точно соблюдать условия электролиза Мешают ком 
плексообразователи №05, №0, СМ’, 505, их удаляют кипячени- 


ем (в кислом растворе) 
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МАРГАНЕЦ, 


Определение в ацетатно-амменийной среде 


Ход анализа К раствору пробы Мл2+ добавляют 10 г ацетата аммония, 
2—3 г хромовокалиевых квасцов КСг($0О4]. 12НО и 19 мл этанола 
Электролиз ведут при 75—80°С и 1,5 А, осаждение МпО» в платино 
вой чашке аноде длится 1 ч Осадок осторожно промывают водой, 
затем этанолом и сушат Осздок МпО»› легко прокаливают до МизО% 
Фактор пересчета на марганец составляет 0 7203 


Мешаст С!-, его удаляют предварительно вынариванием с Н›50% 
до белых паров 


МЕДЬ 


Определение в сернокислой среде 


Ход анализа Раствор должен содержать 1,5 % Н›50О. (объемн } Осаж- 
дение всдут на сетчатый платиновый элсктрод при 20°С и 2 В при 
перемешивании За 20 мин выделяется 100 мг меди При 10 и 2 В 
при перемешивании #00 мг меди выделяется за 5—10 мни (без переме 
шивапия требуется 1—3 ч, без подогревания оставляют ва почь} 
Ни РР = А 9— 

Мешают МОУ, МОТ, СГ”, АзОт-, 553+, ВЗР, Мо0?— и боль 
шие количества Ее?+ Не мешают 712+, Ми?+, Со?+, №М?+, С4?+, окса- 
лат, ацетат 


Определение в азотнокислой среде 


Ход анализа К раствору нробы добавляют концентрированную НКО 
до 2—34% (объеми} и 015 г КСЮ; Хлорат казия добавляют для 
устранения образования №О.. Электролиз ведут при 20°С, 6 Л и 2,0— 
25 В при перемешиванни За 15 мин выделяется 400 мг меди Без 
перемешивания при 0,8—0,2 А и 2,4—2,5 В требуется 4—5 ч, а при 
707С требуется 2—3Зч 

Напряжение отключают носле промывки электрода, так как НМО, 
растворяет осадок меди Влияние оксидов азота устраняют добавленн- 
ем мочевины {карбамнда), Рез+ также мешает 


Определение в аммиачной среде 


Ход анализа К нейтральному раствору добавляют аммнак до 19—15 % 
(объемн} и З г сульфата аммония Осаждение ведут при 20°С, 0,7— 


0,1 Ан 1,7—2,0 В при переменивании За 30 мин выделяется 3009 мг 
медн 


Определение в цианидной среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 25 г цианида калия и } г 
КОН ведут электролиз при 60—70 °С, [А и 2,8--3,0 В За 1 ч выде 
ляется 300 мг меди 
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Определение меди в формовочных 
и литейных медных сплавах 


Сплавы меди с цинком, алюминием и никель цинком, 
содержащие до 60 % меди 


Ход анализа Берут 25 г пробы в стакан вместимостью 400 мл, добав- 
ляют 15 мл раствора борной кислоты (40 г НзВОз в 1 л воды), 2 мл 
фтористоводородной кислоты и 30 мл НМО. (11} Накрывают стакан 
часовым стеклом и по окончании реакции нагревают до полного раст- 
ворения пробы 

Часовое стекло и стенки стакана обмывают 50 мл воды, накрыва 
ют стакан часовым стеклом и кипятят раствор —5 мин для полного 
удаления оксидов азота После охлаждения раствор нейтрализуют кон 
центрированным аммнаком до выделения осадка Осадок растворяют 
добавлением по каплям НХО. (11) и прибавляют еше 20 мл НМО, 
(1 1}, разбавляют раствор до 300 мл водой 

Высушенные и взвешенные электроды присоединяют к прибору для 
электролиза, погружают в раствор и накрывают двумя половниками 
часового стекла Электролиз пролодят без перемешивания при плотио 
стн тока 0,6 А/д\м? {при 2—2,5 Аи 22—2,5 В). Когла раствор стамет 
бесциетным, итотлость тока уменьшают до 0,3 А/дм?, половинки стек 
ла, стержий электродов и стенки стакана промывают водой Далее 
продолжают электрочиз до полиого выделения меди Для проверки 
полвоты осаждения меди катод опускают в раствор глубже на 0,5 см 
и наблюдают, появляется ан па чистой платине окраска меди Гели 
окрашивание катода не наблюдается, то стакан, не выключая прибора, 
заменяют таким же стакансм с 350 мл воды Электролиз продолжают 
еще 15 чин После этого катод вывимают из электролита, промывают 
над стаканом и откточают напряжелие Катод снимают, промывают 
погр\ жением в этанол или метанол, сушат при 110:=3°С в теченне 3— 
5 МИН и после охлаждения взвешивают 

Анализ длится —8ч 


Одновременное определение меди и свинца в бронзе 


Состав бонзы 78—93 % Си, 0—20 %5$п, 07% 7пи 0—22% РЬ При 
электролизе медь выделяется на катоде, а свинец на аноде в виде ди 
оксида свинца РЬО» 

Ход анализа Растворяют 1000 г тонкой стружки бронзы в 10 мл 
НХО, (1 № в стакаве вместимостью 200 мл, накрыв стакан часовым 
стеклом По окоччании бурнои реакции добавляют 4—5 мл концентри 
рованной П\О; и нагревают до полного растворення сплава Раствор 
кипятят до \даления оксидов азота Стекло синмают н обмывают над 
стаканом Добавтяют 15 мт 10% ного раствора нитрата аммопия из 
тревают до начала книения дтя коагулирования метаоловянной кисто 
ты н извлечения из лее адсорбироваиной меди Дают отстояться осад 
ку в течелие 30 мил прн 80—90 °С и раствор декантируют через фильгр 
синяя лента с фильтробумажной массой собирая фнльтрат в стакан 
Осадок в стакане промывают декантацией горячим раствором НХОз 
(1 100} содержащим 1% нитрата аммонля Осадок переводят на 
фильтр и прололжают промыванне ло полного удалення нопов Си”: 
в вытекающей жидкости (проба с 5% лым раствором К. [Ге (СХ) |) 
Физьтрат ‹ промывиыми водами упаривают до 100—120 мл добавля 
ют 02---05 г мочевины (карбамнда) и проводят электролиз 
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Взвешенные электроды присоединяют к источнику тока катод (сет 
ку} к отрицательному нолюсу, анод (снираль) к ноложительному 
Электроды располагают так, чтобы они не касались друг друга и чтобы 
снираль находилась в центре сетки Если анод будет не в центре сет 
ки катода, то осадок может получиться рыхлым Электроды погружают 
в стакан с анализируемым раствором Напряжение 2 В снла тока 1,5 А 
Раствор выдерживают на ичнтке при 506—60°С {не выше!) в течение 
всего анашза В стакан опускают стеклянную мешалку и включают ее 
Стакан закрывают двумя половинками часового стекза Через 30 мич 
половинки стекла обмывают над стаканом подогретой де 60°С водой, 
стенки стакана также обмывают и продолжают электролиз еще 10— 
15 мин Ести погруженная часть анода не покроется коричневым нале 
том РЬО. то выделение свинца считают закончениым если покроет 
ся - электролиз продолжают 

Для выделения меди к раствору прибавляют при перемешивании 
25 мл 10 % ного раствора аммнака для нейтрализации НКМО; Добавляя 
ют 4 мл Н.5О. {1 1) а проводят выделение меди до обесивечивания 
раствора Проверяют нолиоту выделения меди ьак и свинина наблюдая, 
покроется ли свеженогруженная часть катода налетом меди Ест по 
груженная поверхность сетки покрывается медью, то электролиз про 
должают еше 30 мин, и снова делают такую же пробу, лобавляя горя 
чую воду, чтобы погрузить в раствор новую поверхность катода Если 
поверхность катода остается энстой, то электролиз счнтаюг закончен 
ным Не прерывая тока стакан с раствором опускают и промывают над 
ним электроды 

Выключают напряжение, вынимают электроды и сушат в сушить 
ном шкафу катод при 109—105°С в течение 5—6 мин, анод сушат при 
200—220°С в течение | ч Электроды размещают в нкафу па часовом 
стекле или листе фильтровальшюй бумаги После схлаждения электроды 
взвешивают Фактор пересчета РЬО, на свинец — 08662 


НИКЕЛЬ 


Определение в аммиачной среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 25 мл коннентрированного 
аммпава н 3—5 г с; тьфата аммония Электролиз велут при 20°С 1 

и 3—4В выделяется 300 мг никеля за? ч Прн 70°С, 4 Ан3—4В при 
размешиванни выделяется 590 мг пикеля за 30 мнн Электролиз пе сте 
дует слишком затягивать так как платиновый зчектрод при этом рас 


творястся Мешают МО; и МО,. 
Определение в оксалатной среде 
Ход анализа К раствору пробы добавляют 19—20 кратное ко тичество 


оксатата ачмоння Ведут осаждение при 20°С, [Г Ан4В За Зч вч- 
детляется 300 мг инкетя 


олово 


Определение в оксалатной среде 


Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют 19 % ным раствором КОН 
до начала образования осадка ин добавляют по 7 г оксазтата аммония 
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па каждые 100 мг олова Ведут осаждение прин 20°С, 06—02 А и 27-- 
38 В, за 8—10 ч выделяется 300 мг олова При 60°С, 15-10 Ли 
2,7—38 В выделяется 300 мг олова за 4—5 ч 


В ходе реакции оксалат аммония окисляется и должен добавлять 
ся на каждый 1 А по 2—3Зг 


Определение в сернистокислой среде 


Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют концентрированным аммна 
ком до пачаяа образования мути Осадок устраняют добанлением 15 мя 
раствора сульфида аммоння н 20 мл 40 % ного раствора сульфита пат 
рия Электролиз ведут нри 30—40°С, 15 Аи 1,4 В при размешиванин 
За 20—30 мии выделяется 100 мг олова 


ПЛАТИНА 


Определение в сернокислой среде 


Ход анализи Доводят кислотность раствора до 2% Н)5О. объемных 
Проводят электролиз при 50°С, 0,08—6,01 А и 1,2 В, при этом 300 мг 
нлатины выделяется за 3—4 ч При перемешивании п при 60°С 03.-— 
003 А ин 1,2 В выделяется 100 мг за 30 мин Применяют платиновый 
электрод, покрытый медью 


Определение в солянокислой среде 


Ход анализа К раствору платинохлористоводородной кислоты добав 
ляют 2 мл концентрнированной НС] и 2 г ацетата аммония Электролиз 
проводят при 60 °С, 0,10—0,03 Ан 1,1-1,5 В За 2 ч выделяется 100 мг 
платины 


РТУТЬ 


Определение в Цианидно-щелочной среде 


Ход анализа Осаждение проводят в цианидно шелочном растворе на 
платиновый электрод Добавляют к раствору пробы 10 % ный раствор 
КОН до начала образования осадка и затем растворяют его в избытке 
дианида калия На 100 мл раствора с 0,1 г ртути (не более} добавляют 
сще 5 мл раствора КОН и ведут электролиз при 05 Аи 15 В вте 
чепие 2—3 ч Осадок очень осторожно (окунанием} промывают водой, 
этанолом и эфиром Сушат в эвсикаторе, в козором находится чашка со 
ртутью 


СВИНЕЦ 


Осзждение в виде РБО. в азотнокислой среде 


Ход анализа Концентрация НМОз прн 0,1 г свинка в 180 мл раствора 
должна составлять 5—15 4%, при болыних количествах свинна 15— 
25% Авнодное осаждение ведут в платиновой чашке прн 69—90°С, 
10-Е А 

Бтагопрнятно втняет добавление 0] г интрата медн в качестве де 
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поляризатора Через 2 ч раствор разбавляют до 150 мл, добавляют 
НМО; для восстановления кислотности Выпавшний гидроксид с трудом 
обезвоживается Анод осторожно промывают водой, затем этанолом и 
осторожно нагревают 15 мин при 600 .650°С в муфельной печи до не 
рехода осадка в женоватый окенд РЬО, поместив чашку электрод в 
а кварцевый стакан Фактор пересчета РЬЮ на свнией — 


Моешают Ар+, ВВ+, Мп?+, Сг`, $12-, 563+, АзО у, РО и ©1- 
СЕРЕБРО 


Определение в сернокислой среде 


Хоа анализа К азотнвокнслому раствору добавляют 3—5 мл концеит 
рировавной Н›$О. и выпаривают до выделения белых паров По ох 
лаждении разбавтяют водой ло концентраций Нз5О; 4 % (объеми)} На 
гревают до растворения Ар.5О. Ведут электролиз при 80°С, 01 Ан 
12 В За 1 ч выделяется 100 мг серебра нри геремешиваини треб 
ется 8—10 мин Методика особенно пригодна для отделения серебра 
от РЬт+, Си?*, АЗО и 55+ 


Определение в азотнокислой среде 


Ход анализа К пейтральному раствору иробы добавляют ]|-- 2 мл коп 
центрированной НМО; и 5 мл этанола для предотвращения образова 
ния АроО, Осаждение ведут при 50—60°С, 0,5 А и 1,35 В На выде 
ление 100 мг серебра требустся 1—2 ч 

Вместо этанола можно лобавигь 2—3 г нитрата аммония Злектро 
лиз ведут при 0,4—015 Ли 137 В При размешивзании выделяется за 
10—15 мин 300 мг серебра 


Определение в аммиачной среде 


Ход анализа Побавляют к раствору пробы 10 мл кониентрированного 
аммиака и 3 г нятрата аммония Электролиз ведут прн 70°С, 05— 
9.1 Ан 125 В За Тч выделяется 100 мг серебра При перемешивании, 
70°С 08--0] Ан 1,0--12 В вылелястся 200 мг серебра за 8 мин 


Определение в цианидно-калиевой среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют шестикратный избыток пиа 
нида калия, по сравнению с тем количеством, которое требуется для 
осаждения АРСМ Осадок должен раствориться с образованием про 
зрачного раствора Ведут электролиз при 20°С, 03—01 Ан 3—4 В 
На выделение 100 мг серебра требуется 3—4 ч 

Для убыстрения электролиза смесь нагревают до 70°С и переме 
шивают Для предотвращения выделения НСМ к раствору добавляют 
З мл 2 н раствора КОН, осаждение велут при 10—05 Ан 2,5—3,2 В 
За 15 мия выделяется 200 ‘г серебра 
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СУРЬМА 


Определение в солянокислой среде 


Ход анализа Раствор пробы должен содержать 3,5 % НС! {объемы } 
Добавляют 05—1,0 г гидразин сульфата {МН.}. Н2$0, и ведут осаж- 
дение при 60°С, 0,3 А и 05—0,3 В Осаждается 100 мг сурьмы за 1— 
2ч 

Можно вести электролиз при 66°С, 035—020 А, 10—12 В н пе. 
ремешиванни, 100 мг сурьмы выделяется за 30 мин 


ЦИНК 


Определение в сернокислой среде 


Ход анализа Устанавливают кислотность раствора пробы равной 91 н 
Н›5О, Осаждение велут при 15°С, 2,0—02 А и 4,0—55 В при пере- 
мешивании За 40 мин выделястся 200 ыг цинка 

Мешают СГ’, Оу и №О, 


Определение в уксуснокислой среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 5 г СН.СООМа ЗН.О в 
0,5—1,0 мл ледяной уксусной кислоты Ведут электролиз при 10—15 °С, 
93,501 Аи 33—35 В За 2--3 ч выделяется 200 мг цинка 

Можно вести электролиз при 20°С, 3,0--2;8 А и 4,0 В при пере- 
мешивании Осаждается 300 иг цинка за 39 ни 


Определение в аммиачной среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 5 г сульфата аммония и 
25 мл коннентрированиого аммиака Электротиз ведут при 89°С 10— 
9,3 А и 4,0 В ити при 50°С, 25 А и 4,0 В по перемешивании 


Определение в щелочной среде 


Ход анализа К раствору пробы добавляют 7 мл 2 н. раствсра МаОН 
на каждые 100 мг пинка н ведут электролиз при 20°С 10-05БАи 
80—44 В ЗаЗч выделяется 500 мг цинка 

Можно вести осаждение при 20°С и 40—З0А при перемешиванач 
За 3 ч выдетяется 500 мг нияка 

Мешают СГ’, МО; ин соли аммония Обращать внимание на нред- 


отвращеннс окнелення осадка при нросушниванни 
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Тищенко скляики 72 
Ториметрия 174 
-- прнмер применения 132 
Торий 7260 
в магиневых сплавах 261 
— растворе 100 
отделение 297, 298 


квасцы 98, 


}\глерод в карбонатах 262 
Уран, отдеясние 298 
Уранит нон в растворе 101, 263 


Фаянса мсто2, пример 122 
Ферромстрия, примеры примеце 
ция 109, 111---113, 115, 116 
Ферроцнанидный метот 46 
Фольгардта метол, примеры при 
менения 122-124 
Фосфор 

в железных силавзах 103 

‚ феррованадни 266 
красный 102 
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отделение 298, 299 
фосфат 103 
— в растворе 264 
фосфит 103 
Фосфористая кислота {103 
Фтор 
в растворе 105, 131, 267 
— электролите борофтороводо 
родного свинцевания 133 
Фторометрия примеры 121 122 


Хлор 
свободпый 106 
отделение 300 
Хлор, сосдниения 
гнпохлорит 106 
иперхлорат 136 
— в растворе 270 
хлорат 197 
— в растворе 269 
хлорид в растворе 133, 268 
— — сточных водах 135 
— — элсктролите аммнакатно 
хлоридного цинкования 135 
— натрия, свойства 140 
—- титана, свойства 172 
Хлорноватистая кислота 106 
Хром 
в рудах 111 
—- сталях 108, 109, 1:2 
— феррохроме 110 
— электролите 112, 113 
отделение 300, 301 


Хром нон 197, 168 
— в растворе 270 
Хроматометрия, пример 126 


Цезий в растворе 272 
Перий 
в мишметалле 116 
— растворе 113, 272 
— сплаве с магнием 115 
— чугуне 115 
отделение от РЗЭ 302 
Цериметрия 175 
— примеры применения 25, 27, 
38, 59, 63, 65, 76, 92, 95, 100 
Пианид в растворе 136 262 
Цинк 
в алюминиевых сплавах 118 
— аммиачной среле 312 
— растворе 116, 137 273 
— сернокислой среде 312 
— сточных водах 119, 138 
— уксусвокислой среде 312 
— шелозчной среде 312 
— электролите пирофосфатного 
латунирования 118 
отделение 302, 393 
Пирконнй 
в растворе 120 275 
отделение 303 


Шавелевая кислота, свойства 167 


Электрогравиметрия 304 


